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Szanowni Panstwo !

Spetnienie wymagan technicznych normy PN-EN ISO/IEC 17025:2005 Ap1:2007 jest istotnym
zadaniem dla kazdego laboratorium, ktére chce by¢ pozytywnie ocenione przez Polskie Centrum
Akredytacji w procesie akredytacji, nadzoru czy ponownej oceny.

Kazdy ma wlasne przemyslenia, pomysty na spetnienie wymagan normy, jak
i podejmowania dziatan w celu doskonalenia wdrozonego systemu zarzadzania. Wazne jest
potwierdzenie skutecznosci tych pomystéw. Warto czasami zapoznac¢ sie z interpretacja uprawnionych
do tego instytucji, a takze doswiadczeniem innych. Pozwoli to zapewne zainspirowac nas do podjecia
dziatan doskonalgcych w naszym laboratorium lub tez czasami potwierdzi¢, ze idziemy dobrg droga.
Moze tez sie okazac, ze obrany przez nas kierunek interpretacji wymagan nie jest wtasciwy.

Zarzad Klubu Polskich Laboratoriow Badawczych POLLAB, analizujac problemy i potrzeby zgtaszane
przez cztonkéw Klubu oraz uczestnikdw poprzednich sympozjéow zdecydowat, ze celem kolejnego
sympozjum bedzie wymiana doswiadczen w zakresie wymagan technicznych normy PN-EN ISO/IEC
17025:2005 Ap1:2007 oraz doskonalenia systemu zarzadzania w tym obszarze. Pragniemy réwniez
wspolnie, przy wsparciu przedstawicieli Polskiego Centrum Akredytacji, Gtownego Urzedu Miar
i wyzszych uczelni przedyskutowaé¢ problemy laboratoriéw zgtaszane zaréwno w trakcie obrad czy
w kuluarach.

Kontynuujac hasto, ze jakosé to wszystko to, co mozemy poprawic¢ rozpoczynamy cykl sympozjow
poswieconych spetnieniu przez laboratoria uwarunkowan punktu 5 normy PN-EN ISO/IEC 17025:2005
Ap1:2007. XV Sympozjum ,Wymagania techniczne normy PN-EN ISO/IEC 17025 w praktyce
laboratoryjnej” wychodzi naprzeciw Panstwa potrzebom.

W programie sympozjum znalazly sie referaty Polskiego Centrum Akredytacji, Gtbwnego Urzedu Miar,
praktykédw — przedstawicieli wyzszych uczelni oraz akredytowanych organizacji, w ktérych system
zarzadzania funkcjonuje i przynosi efekty.

W imieniu Zarzadu Klubu Polskich Laboratoriow Badawczych POLLAB wyrazam podziekowanie
wszystkim autorom referatéw za ich przygotowanie na wysokim poziomie merytorycznym.

Wszystkim  uczestnikom  sympozjum  zycze  satysfakcji oraz korzysci merytorycznych
z udziatu w sympozjum i wartosci dodanej dla siebie.

Jestesmy przekonani, ze doskonata atmosfera integracyjna XV Sympozjum bedzie kolejng okazjg do
odnowienia kontaktéw, nawigzania nowych i wymiany doswiadczen.

Krystyna Krzysko
Prezes Klubu POLLAB
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Ewa Bulska
Wydziat Chemii, Uniwersytet Warszawski

Spojnosé pomiarow chemicznych
w praktyce laboratoryjnej

W wystapieniu przedstawione zostaty wymagania oraz sposob postepowania
w zakresie zapewnienia spojnosci pomiardw chemicznych zgodnie z zasadami
metrologii. Zwrécono uwage na konieczno$¢ okreslenia istotnych etapdw
procedury pomiarowej oraz podjecia decyzji o ich wplywie na wynik pomiaru.
WielkosSci dla ktérych konieczne jest odniesienie sie do wzorcow wyzszego
rzedu podzielona ze wzgledu na ich obecnosc¢ w réwnaniu modelowym lub nie.
Podkreslona znaczenie chemicznych materiatdw odniesienia iich roli
w zapewnieniu spéjnosci pomiarow chemicznych.

Wprowadzenie

Kazdy pomiar jest procesem, w ktdrym poréwnujemy wielko$¢ nieznang z wielkoscig znana,
czyli zwzorcem. Korzystajac zdefinicji spdjnosci podanej w ,Miedzynarodowym stowniku
podstawowych i ogdinych terminéw metrologicznych”, warto podkresli¢, ze spéjnos¢é pomiarowa jest
wiadciwoscig wyniku pomiaru. Witasciwosé ta polega na tym, ze wynik danego pomiaru mozna
powigza¢ z okreslonym odniesieniem, czyli wzorcem o okreslonej niepewno$ci. W definicji
podkreslone jest to, ze takie powigzanie, o ile nie jest bezposrednie, musi by¢ realizowane za pomoca
nieprzerwanego tancucha poréwnan, co oznacza w praktyce, ze wzorzec nizszego rzedu, do ktérego
na co dzien odnosimy nasz wynik, musi byé powigzany z wzorcem / wzorcami wyzszego rzedu, az do
wzorca, ktéry uwazamy za ten o najwyzszym dostepnym poziomie metrologicznym.

W normie PN-EN ISO/IEC 17025:2005 wymagania odnosnie spdjnosci pomiarowej sg zapisane
bardzo jednoznacznie w punkcie 5.6, a to oznacza, ze w kazdym laboratorium prowadzacym pomiary
nalezy ustali¢ proces, w wyniku ktérego mozliwe jest powigzanie wtasnych wzorcéw i przyrzadow
pomiarowych z wzorcami odniesienia. Ten wymog, opisany w sposéb bardzo jednoznaczny, nie jest
tatwy do zrealizowania w przypadku pomiaréw chemicznych. W wiekszosci przypadkdéw nie ma
mozliwosci odniesienia wyniku pomiaru bezposrednio do jednostki S, ktéra w tym przypadku jest mol.
Poza tym wynik zalezy nie tylko od zawartosci/stezenia oznaczanego sktadnika prébki, ale réwniez
od jej sktadu, czyli od obecnosci innych indywiduéw chemicznych. Czesto wynik pomiaru zalezy
od postaci fizycznej prébki, na przyktad efektywnos¢ ekstrakcji zalezy od stopnia rozdrobnienia ciata
statego lub od warunkéw pomiarowych, na przyktad od szybkosci przeptywu eluenta w technikach
chromatograficznych.

W zwigzku ztym zapewnienie spojnosci pomiaréw chemicznych nie jest zagadnieniem prostym,
wymaga przede wszystkim dobrego zrozumienia idei tworzenia odniesienia do wzorca wyzszego
rzedu, co oznacza umiejetno$¢ ustalenia co moze petnic¢ role takiego wzorca oraz jak zastosowac
zasade nieprzerwanego tancucha poréwnani. W przypadku stosowania przyrzaddéw pomiarowych
konieczne jest ,nauczenie” przyrzadu pomiarowego odpowiedzi na obecnos¢ znanej ilosci danej
substancji. Proces ,uczenia” przyrzadu pomiarowego to wzorcowanie lub kalibrowanie.
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W wystapieniu omoéwione zostang najwazniejsze aspekty spojnosci pomiaréw chemicznych,
ze zwréceniem uwagi na to, ze nie jest to proces rutynowy. Dla kazdego rodzaju pomiardéw nalezy
skroi¢ na miare potrzeb imozliwosci najlepszy z mozliwych scenariusz zapewnienia spojnosci
pomiarowej, uwzgledniajac przy tym mozliwosé pozyskania odpowiednich wzorcéw, ocene udziatu
niepewnosci wnoszonej przez ten wzorzec do budzetu niepewnosci oraz ocena mozliwosci
technicznych i ekonomicznych przy zapewnieniu spdjnosci pomiarowej w konkretnym przypadku.

Wyniki uzyskane przez rézne laboratoria moga by¢ porownywane wtedy, gdy mozna znalezé
ich powiazanie do wspodlnego wzorca odniesienia.

Spojnosé pomiarowa

Poréwnywanie wynikéw pomiaréw jest mozliwe jedynie wtedy, gdy sg wyrazane w takich samych
jednostkach (skali pomiarowej). W skali miedzynarodowej, w zakresie pomiaréw wielkosci fizycznych,
stosowany jest miedzynarodowy system jednostek miar S| (Le Syséme International d'Unités)
obejmujacy w chwili obecnej siedem jednostek podstawowych, ktére facznie zjednostkami
pochodnymi tworzg spéjny uktad jednostek miar. Uktad S| obejmuje miedzy innymi kilogram, kelwin
czy sekunde, czyli te jednostki wielkosci fizycznych, ktére czesto sg stosowane w pomiarach
chemicznych. Dopiero w 1971 roku wprowadzona zostata do uktadu Sl jednostka licznosci materii,
mol. Jednostki miar sg realizowane w formie wzorcéw tych jednostek, a wzorce usytuowane najwyzej
w hierarchii metrologicznej sg utrzymywane w Miedzynarodowym Biurze Miar. Zgodnie z hierarchig
metrologiczna, wzorce nizszego rzedu powinny zapewni¢ odniesienie do wzorcOw 0 najwyzszej
hierarchii metrologiczne;.

W niektérych przypadkach uznane sg rdéwniez odniesienia do wzorcOw wyrazonych w innych,
niz to obejmuje ukiad Sl jednostkach, na przyktad skala delta w pomiarach izotopowych, liczba
oktanowa w odniesieniu do paliw, czy tez powszechnie stosowana w laboratoriach chemicznych skala
pH.

Warto podkresli¢, ze w pomiarach chemicznych wzorcowanie (kalibrowanie) przyrzadu pomiarowego
nie wprowadza znaczacego udziatu do budzetu niepewnosci. Zastosowanie odpowiednich substancji
wzorcowych, o znanej czysto$ci pozwala na uzyskanie zaleznosci miedzy wartodcig wielkoSci
mierzonej a odpowiedzig uktadu pomiarowego.

W pomiarach wielkosci fizycznych (n.p. masa, temperatura) wynik pomiaru zalezy przede wszystkim
od jakosci przyrzadu pomiarowego (waga, termometr), natomiast w mniejszym stopniu od rodzaju
badanego obiektu. Przy wazeniu odwaznika wzorcowego lub prébki gleby w naczynku wagowym,
istotnymi elementami budzetu niepewnosci sg niepewnos¢ wagi iodwaznika, aobie wartosci
pozyskuje sie zodpowiednich $wiadectw wzorcowania. W przypadku pomiaréw wielkosci
chemicznych, poza wzorcowaniem (kalibracjg) przyrzadu pomiarowego, istotny jest rodzaj badanego
obiektu oraz sposob przygotowania probki do pomiaru. Wynik pomiaru zalezy czesto od sposobu
przechowywania badanego obiektu, od jego stanu fizycznego, od zastosowanych proceséw fizyko-
chemicznego przygotowania prébki czy od sposobu przeprowadzenia probki statej do roztworu.
Niezmiernie wazna jest znajomos$¢ wptywu obecnosci réznych skfadnikow danej probki na wyzej
wymienione procesu oraz na uzyskanie sygnatu analitycznego.

Kolejnym istotnym zagadnieniem w pomiarach chemicznych jest wtasciwe i jednoznaczne okreslenie

wielkosci mierzonej. Stwierdzenie, ze konieczne jest oznaczanie zawartosci rteci w produktach
spozywczych jest bardzo ogélne. W tym przypadku niezbedne jest okreslenie, czy interesuje nas




oznaczanie catkowitej zawartosci rteci w badanym obiekcie, czy tez oznaczanie zawartosci
poszczegdblnych zwigzkéw chemicznych, gdyz wiadomo, ze to rte¢ wystepujaca w formie potaczen
organicznych, przede wszystkim metylorteé, jest szczegdlnie szkodliwa dla organizmu cztowieka.
Poza tym istotne jest okreslenie rodzaju produktu, gdyz dla chemika sktad chemiczny réznych
produktow ma znaczacy wptyw na wynik. Procedura przygotowania prébki jest rozna w zaleznosci
od tego, czy interesuje nas oznaczania rteci w mleku, w tkankach miesnych czy tez w tkankach ryb.

Innym przyktadem jest oznaczanie metali ciezkich w glebie. W tym przypadku zasadne jest okreslenie
czy interesuje nas oznaczanie catkowitej zawartosci, co skutkuje koniecznoscig zastosowania
odpowiedniej procedury mineralizacji, czy tez oznaczanie frakcji wymywanych odpowiednim medium
chemicznym. W zwigzku ztym przyjmuje sie, ze w niektérych przypadkach mamy do czynienia
z sytuacja, gdy wynik pomiaru jest zalezny od procedury pomiarowej. Operacyjnie okreslona
procedura pomiarowa powinna by¢ w zwigzku z tym odtworzona w kazdym laboratorium w taki sam
sposob, a wynik jest przypisany do operacyjnej wartosci odniesienia.

Spojnosé pomiarow chemicznych

W laboratorium chemicznym dziatania zwigzane z zapewnieniem spoéjnosci pomiarowej obejmujg
nastepujace etapy: (i) podjecie decyzji o tym jaki wzorzec bedzie stanowit zapewnienie spéjnosci
pomiarowej; (i) wykonanie odpowiednich czynnosci pomiarowych: wzorcowanie, kalibracja;
zastosowanie odpowiedniego materiatu odniesienia; (iii) udokumentowanie przeprowadzonych dziatan
i wykazanie, ze zapewnione zostato odniesienie do wzorca wyzszego rzedu, a zastosowany wzorzec
ma okreslone miejsce w fancuchu spéjnosci.

Zapewnienie spojnosci pomiarowej obejmuje nastepujace kroki:

1) zdefiniowanie wielko$ci mierzonej
Wage koniecznosci zdefiniowania wielkosci mierzonej opisano powyzej na przyktadzie oznaczania
rteci w produktach spozywczych, czy oznaczania metali ciezkich w glebie.

2) wybor odpowiedniej procedury pomiarowej

Zastosowana procedura pomiarowa musi byé odpowiednia do zamierzonego celu wykorzystania
wynikéw pomiaréw. Odnoszac sie do podanego wyzej przyktadu, oznaczanie catkowitej zawartosci
danego metalu wniesie istotne informacje dla geologa zajmujgcego sie obiegiem pierwiastkow
w przyrodzie, natomiast oznaczanie frakcji wymywanych wniesie istotng informacje przy badaniach
odnos$nie zanieczyszczenia $rodowiska czy wystepowania w glebie substancji chemicznych
dostepnych dla roslin.

3) opisanie procedury pomiarowej wtasciwym réwnaniem modelowym
Roéwnanie modelowe stanowi wz6r matematyczny opisujacy sposéb obliczenia wyniki pomiaru,
uwzgledniajac wszystkie operacje, ktérym podlega prébka oraz wzorcowanie przyrzadu pomiarowego.

4) wykazanie, poprzez walidacje, ze wybrana procedura pomiarowa jest wiasciwa do zamierzonego
celu badania

Walidacja jest niezmiernie waznym procesem wynikajacym z zasad metrologii; walidacja pozwala
na dostarczenie dowoddéw, ze zastosowana procedura pomiarowa jest odpowiednia do zamierzonego
celu. Walidacja powinna byé przeprowadzona dla catej procedury pomiarowej, co obejmuje
przygotowanie  prébki, = wzorcowanie  przyrzadu pomiarowego, wykonanie  oznaczen
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oraz przeprowadzenie obliczen. Walidacja powinna by¢ przeprowadzona dla prébek, w ktérych
stezenie oznaczanej substancji odpowiada przewidywanemu zakresowi stezen w probkach
naturalnych oraz dla prébek odzwierciedlajgcych przewidywang zmiennos¢ sktadu prébki (matrycy).

5) wykazanie, ze w réwnaniu modelowym uwzglednione zostaly wszystkie istotne elementy procesu
pomiarowego

Nalezy oceni¢, czy w réwnaniu modelowym uwzglednione zostaty wszystkie mozliwe zmienne,
a w przypadku pomiaréw chemicznych dotyczy to przede wszystkim uwzglednienia odzysku
dla danego rodzaju matrycy.

6) zapewnienie spojno$ci pomiarowej dla kazdego elementu procedury pomiarowej (wybdr

i zastosowanie odpowiednich wzorcow)

Najwazniejszym aspektem zapewnienia spoéjnosci pomiaréw jest podjecie decyzji odnosnie tego,
ktore wielkosci istotnie wptywajg na wynik pomiaru, okreslenie wybory wzorca dla kazdego parametru,
podjecie decyzji na ile warto$¢ niepewnosci wzorca wptywa na budzet niepewnosci.

7) uwzglednienie niepewnosci przypisanej kazdemu etapowi spdjnosci w budzecie niepewnosci
Przygotowanie budzetu niepewnos$ci, z uwzglednieniem niepewnosci wnoszonych przez wzorce
wykorzystane do zapewnienia spéjnosci pomiarowe;.

Spojnosé pomiarowa musi by¢ okreslona dla kazdej wartosci
zwigzanej z dana procedura pomiarowa.

Swiadectwo
wzorcowania

w

MO / Ast )

4
i
Wzorce v
chemiczne v
s
1

(roztwory
kalibracyjne) | wazenie | matr()é%c;v;lgk?RM

W pokazanym réwnaniu zawarte sg parametry zwigzane z procedura pomiarowa, w ktérej odwazona
probka o masie m jest przenoszona do kolby o objetosci V. Nastepnie probka jest rozcienczana
poprzez wykorzystanie pipety ikolby miarowej, co zostalo okreslone za pomoca wspéiczynnika
rozcienczenia f. Do kalibrowania przyrzadu pomiarowego wykorzystano roztwor wzorcowy czystej
substancji o stezeniu Cst. Odzysk R, dla danego rodzaju prébki zostat nastepnie okreslony
za pomocg odpowiednio dobranego matrycowego materiatu odniesienia.



Wzorce chemiczne

Wzorzec powinien mie¢ taki sam charakter jak wielko§¢ mierzona, co oznacza, ze powinien
odzwierciedla¢ najwazniejsze cechy badanego obiektu. Czyste substancje wzorcowe sg stosowane
do wzorcowania (kalibrowania) przyrzadu pomiarowego. W probce rzeczywistej, poza oznaczang
substancjg sa obecne inne skfadniki (matryca), ktére w istotny sposdb moga wptywaé na wynik
pomiaru. Zapewnienie spojnosci pomiarowej dla wielkosci chemicznych, w spos6b stosowany
w pomiarach wielkosci fizycznych nie jest mozliwy. NajczesSciej stosuje sie postepowanie, w ktérym
najwazniejszym elementem jest okreslenie wszystkich etapéw procedury pomiarowej i wybranie
strategii postepowania odpowiedniej do zamierzonego celu badania. W przedstawionym powyzej
réwnaniu mozemy wyrdzni¢ rozne wielkosci, a zatem okreslié rézne sposoby zapewnienie spojnosci
dla kazdego elementu. Dla pomiaru masy oraz objetosci odniesieniem jest jednostka masy.
W  przypadku kalibrowania przyrzadu pomiarowego, odniesieniem jest zawartos¢ substancji
wzorcowej czystej w odpowiednio przygotowanym roztworze wzorcowym.

Konieczno$é zapewnienia spojnosci pomiarowej wynikéw otrzymanych dla prébek rzeczywistych
wymaga zastosowania matrycowych materiatow odniesienia, ktére umozliwiajg przeniesienie wartosci
danej wiasciwosci pomiedzy réznymi laboratoriami i niezalezne jej odtworzenie w tych laboratoriach,
pod warunkiem zastosowania tej samej procedury analityczne;j.

Jak wspomniano wczesniej, wzorce chemiczne mozna podzieli¢ na dwie zasadnicze grupy: czyste
substancje chemiczne oraz substancje chemiczne w otoczeniu innych sktadnikéw. Roéznorodnosé
realizacji wzorcéw chemicznych i ich jakosci metrologicznej jest bardzo duza w obu grupach, nie mniej
podziat ten pokazuje dwa zasadnicze obszary odniesien w pomiarach chemicznych. Przyjete
od dawna definicje materiatéw odniesienia sg podane jezyku polskim w ,Miedzynarodowym stowniku
podstawowych iogélnych terminéw metrologii” wydanie 2 (1993). Obecnie obowigzujg definicje
podane w trzecim wydaniu tego stownika (VIM 3) z roku 2007. Stownik jest aktualnie ttumaczony na
jezyk polski, stad chcialbym unikna¢ podawania wtasnego ttumaczenia. Ponizej opisano, w jaki
spos6b nalezy rozumieé¢ najwazniejsze dla pomiaréw chemicznych terminy: ,materiat odniesienia”
oraz ,certyfikowany materiat odniesienia”.

Materiat odniesienia (ang. reference material) jest substancja, ktérej jedna lub wiecej wartosci ich
wiasciwosci jest dostatecznie jednorodna itrwatg, aby mogta by¢ wykorzystana do zamierzonego
zastosowania w pomiarach i/lub badaniach wtasciwosci nominalnych.

Certyfikowany materiat odniesienie (ang. certified reference materail) to materiat odniesienia
wyposazony w dokument (certyfikat) wydany przez wiarygodng instytucje, w ktérym podane zostaty
wartosci danej witasciwosci, z przypisanymi wartosciami niepewnosci oraz z odniesieniem
do spéjnosci pomiarowej tych wartosci.

Rodzaje materialow odniesienia;

czyste substancje chemiczne i/lub ich roztwory stosowane do wzorcowania (kalibrowania)
przyrzadéw pomiarowych

substancje chemiczne i/lub ich roztwory o podanej (certyfikowanej) warto$ci odniesienia
matrycowe materiaty odniesienia, materiaty o ztozonym skaldzie chemicznym (zawierajacym
oznaczang substancje oraz inne sktadniki, typowe dla danego rodzaju obiektu (tzw. matryce).

W matrycowych materiatach odniesienia wazne jest aby podana byta zawartos¢ jednego
lub kilku sktadnikow, ze znang niepewnoscia.
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Jak nalezy postepowac z materiatami odniesienia?

Dostarczane przez producenta $wiadectwa materiatlu odniesienia (certyfikaty) zawierajg wiele
informacji zarébwno o charakterze metrologicznym (np. przypisana wartos$¢ niepewnosci, odniesienie
do wzorca wyzszego rzedu) jak idotyczace sposobu wykorzystania danego materiatu.
Nalezy pamietaé, ze producent zapewnia odtworzenia wartosci odniesienia wtedy i tylko wtedy, gdy
uzytkownik stosuje sie do podanych wymagan odnosnie sposobu postepowania z danym materiatem.

Wprawdzie brzmi to banalnie, ale ciggle warto przypominaé, Ze konieczne jest bezwzgledne
stosowanie sie do zalecen podanych w przez producenta.

Szczegdlnie dotyczy to nastepujacych aspektow:

Warunkéw przechowywania: nalezy przestrzega¢ odpowiedniej temperatury przechowywania
materiatu np. (- 20 °C, w chtodnym miejscu ponizej + 5 °C), czy odpowiedniej wilgotnosci.

Sposobu przygotowania probki: nalezy uwzgledni¢ higroskopijnos¢; wartos¢ odniesienia moze byc¢
wyznaczana dla prébki suszonej w Scisle okreslonych warunkach.

llosci pobieranej probki: materialy matrycowe charakteryzuja sie okreslonym rozdrobnieniem,
ktére determinuje najmniejsza odwazke, ktéra pozwala na odtworzenie wartosci odniesienia.
Stosowanie mniejszej odwazki (na przyktad dla oszczednosci) nie zapewnia spojnosci pomiarowej.

Stosowanie operacyjnie okre$lonej procedury: w niektérych przypadkach warto$¢ odniesienia dotyczy
Scisle okreslonych warunkéw przygotowania prébki (np. ekstrakcja buforem octanowym
w temperaturze 55 °C). Stosowanie innych warunkéw moze prowadzi¢ do otrzymania innych wynikow.

Ponizej pokazano pierwszg strone certyfikatu materialu odniesienia  ERM® wyprodukowane
w Instytucie Pomiaréw i Materiatdw Odniesienia (IRMM). W dokumencie tym podane jest odniesienie
do jednostki uktadu Sl, podana jest wazno$¢ dokumentu oraz warto$¢ minimalnej odwazki. Na drugiej
stronie dokumentu podane sa miedzy innymi wymagania odnosnie przechowywania materiatu
(>-20°C).
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Ocena waznosci metrologicznej parametrow spojnosci pomiarowej

Istothym elementem zapewnienia spéjnosci pomiaréw chemicznych jest ocena wagi poszczeg6lnych
etapéw procedury pomiarowej. Analizujac opis poszczegdlnych etapdw mozna wyrézni¢ te wielkosci,
ktére maja istotny wptyw na wynik oraz te wielkosci, ktdre nie majg znaczacego wptywu. Przyktadowo,
odmierzanie roztworu prébki wymaga stosowania naczyn miarowych (kolby miarowej, pipety) o znanej
objetosci i o okreslonej charakterystyce metrologicznej. Natomiast dodanie odczynnika
kopleksujgcego w nadmiarze wymaga zastosowania naczyn, dla ktérych nie jest konieczna
ich charakterystyka metrologiczna, na przyktad zastosowanie cylindra miarowego o objetosci 10 mL.

Wsrod wielkosci, ktore majg znaczacy wptyw na wynik, i tym samym wymagaja zapewnienia spojnosci
pomiarowej wyrézniamy wielkosci, ktére sa bezposrednio zapisane w rdéwnaniu modelowym,
jak i te ktore nie sg w rownaniu modelowym.

Wielkosci, ktére muszg byc zmierzone (zawarte w rownaniu modelowym)
Masa probki

Objetos¢ roztworu / rozcienczanie

Sygnat analityczny (absorbancja / pH)

71102
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WielkoSci, ktére muszg by¢ zmierzone (NIE zawarte w réwnaniu modelowym)
Temperatura prowadzenia reakcji: w temperaturze 15 °C £ 0,5 °C

Czas suszenia: 50 min = 1 min

WielkoSci, ktdre sg okreslane umownie: “optymalne”/ “stabilne”
temperatura otoczenia dla odczynnikéw: “w chtodnym miejscu”
warunki przechowywania prébek: ,w stanie zamrozonym”

warunki ekstrakcji: przy pH okoto 4,5

Podsumowanie

Zapewnienie spéjnosci pomiaréw chemicznych wymaga jednoznacznego okreslenia celu prowadzenia
pomiardéw, uwzglednienie wptywu matrycy na proces przygotowania prébki oraz na pomiar sygnatu
analitycznego, uwzglednienie réznorodnosci skladu poszczegélnych porcji badanej prébki
oraz jej stabilnos¢ w czasie. W praktyce, spdjnos¢ pomiarédw chemicznych jest okreslana poprzez
odniesienie do wybranych wzorcéw wielkosci fizycznych (na przyktad do masy) oraz do materiatéw
odniesienia o odpowiedniej jakosci metrologicznej. Certyfikowane materiaty odniesienia sga uznawane
obecnie za jedno z najlepszych zrédet zapewniania sp6jnosci pomiarowej,
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Elastyczny zakres akredytacji

W referacie przedstawione sq zasady, jakimi kierowac sie bedzie Polskie
Centrum Akredytacji podczas oceny laboratoriow badawczych i wzorcujgcych
w zakresie elastycznym. Zamieszczona jest podstawowa rdznica pomiedzy
dotychczas prezentowanym stalym zakresem, aformg elastycznego
przedstawienia zakresu kompetencji oraz wymagania jakie powinno spetnic¢
laboratorium ubiegajgce sie o akredytacje w takim zakresie. Przedstawione
sg zasady prowadzenia oceny w nadzorze nad laboratorium posiadajgcym
zakres akredytacji sformutowany w elastycznej postaci.

Akredytacja jest formalnym wykazaniem kompetencji jednostki oceniajacej zgodnos¢ do wykonywania
okreslonych zadan. W odniesieniu do laboratoriéw wynikiem oceny prowadzonej przez jednostke
akredytujaca jest okreslenie zakresu kompetencji laboratorium do wykonywania badan/wzorcowan.

W dotychczasowej praktyce PCA, pozytywnie oceniony zakres kompetencji laboratorium byt
przedstawiany jako szczegétowy wykaz metod badan/wzorcowan w formie Zakresu Akredytacji.
Tak sformutowany zakres nazywamy stalym zakresem akredytacji. Opisuje on dokfadnie
akredytowang dziatalnos¢, ale takze wymaga od PCA przeprowadzenia oceny kompetencii
w laboratorium za kazdym razem, gdy laboratorium wnioskuje 0 zmiane zakresu.

Taka kazdorazowa ocena dziatalnosci laboratorium stanowi niejednokrotnie ucigzliwosé i powoduje
niespetnienie oczekiwan klientdw laboratorium, wszystkich innych zainteresowanych stron
oraz ogolnych potrzeb rynku. Chociaz laboratoria mogg wnioskowa¢ o zmiane zakresu akredytaciji
w kazdej chwili waznosci certyfikatu akredytacji, to czas konieczny na dokonanie oceny i wydanie
zmienionych dokumentéw akredytacyjnych przez PCA uniemozliwia laboratoriom natychmiastowe
reagowanie na potrzeby klientow i realizacje zlecen.

W celu rozwigzania tego problemu PCA podjeto decyzje o udzielaniu akredytacji w zakresach
elastycznych. Taki zakres daje laboratorium mozliwo$¢ reagowania na potrzeby klientow, w zakresie
swoich potwierdzonych kompetencji bez konieczno$ci zwracania sie do jednostki akredytujacej.
Wowczas szczegdtowa lista metod badan/wzorcowan jest dokumentem aktualizowanym przez
laboratorium, a zakres akredytacji przedstawiany jest w formie ogdinego opisu kompetenciji. Okreslone
granice zakresu elastycznego zapobiegaja, by laboratorium wykorzystujac zasade =zakresu
elastycznego przesztio wramach akredytacji do nowej dziedziny technicznej lub nowego obszaru
akredytaciji.

Zakres elastyczny dla laboratorium oznacza, ze moze ono bez wczesniejszego informowania
jednostki akredytujacej:

modyfikowac¢ wtasne metody (in-house),
stosowac zaktualizowane metody znormalizowane,

wdrazac nowe wiasne i znormalizowane metody w obszarze potwierdzonych kompetenciji.
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Procedura walidacji musi byé zatem zastosowana przed wdrozeniem nowych izmodyfikowanych
metod wtasnych, a procedura weryfikacji w przypadku wdrozenia metody znormalizowanej. Doktadnie
tak jak jest to okreslone w wymaganiach normy PN-EN ISO/IEC 17025.

Podstawowa rdznica pomiedzy statym zakresem akredytacji a elastycznym polega na tym,
ze w pierwszym przypadku jest to wyszczegdlnienie badan/wzorcowan, do wykonywania ktérych
organizacja jest kompetentna, natomiast w drugim jest to przedstawienie kompetencji laboratorium
do prowadzenia okreslonej dziatalnosci.

Decyzja o przyznaniu elastycznego zakresu akredytacji nalezy zawsze do jednostki akredytujace;
i jest podejmowana z uwzglednieniem doswiadczenia laboratorium, jako akredytowanego podmiotu.
Oznacza to, ze PCA nie bedzie stosowac¢ elastycznej formy zakresu przy udzielaniu akredytacji.

Innym problemem jest kwestia przedstawiania elastycznych zakreséw akredytacji w wyszukiwarce
internetowej jednostki akredytujacej. Wowczas informacja o zakresie kompetencji laboratorium nie
bedzie zawierata listy metod. Z jednej strony klienci laboratoriéw, nie znajacy doktadnie stosowanych
norm, beda mieli do dyspozycji opis znacznie prostszy zamiast czasami bardzo dtugiego wykazu,
a z drugiej strony wyszukanie w zakresie akredytacji konkretnej normy nie bedzie mozliwe poniewaz
szczegébtowa lista metod bedzie prowadzona przez laboratorium.

Definiowanie zakresu elastycznego bedzie indywidualne w zaleznosci od laboratorium ibedzie
wystepowac najczesciej jako kombinacja z zakresem statym. Poszczegdlne fragmenty zakresu
akredytacji moga rozni¢ sie rodzajem elastycznosci. Okreslenie zakresu elastycznego w badaniach
moze wystepowacé w odniesieniu do:

matryc, probek, obiektéw badan
badanych cech
realizacji procedur badan

opracowywania nowych metod

W przypadku wzorcowan mozliwos¢ elastycznosci jest bardziej ograniczona i moze wystepowac
w odniesieniu do:

obiektow wzorcowan

zakresOw pomiarowych.

Ocena kompetencji laboratorium wnioskujacego o elastyczny zakres akredytacji obejmuje ocene:
kompetencji personelu,
nowych metod i zmodyfikowanych
procedur walidacji/weryfikacji metod

sprawowanego nadzoru nad procesem zatwierdzania metody

Podczas kazdej oceny w nadzorze szczegélny nacisk zostanie potozony na ocene wdrozenia
procedury walidacji i/lub weryfikacji metod oraz na ocene metod nowo wdrozonych
lub zmodyfikowanych, od ostatniej oceny. Ponadto wnikliwg uwaga zostanie objety sposéb
powotywania sie na akredytacje w zakresie elastycznym.

Laboratoria posiadajace akredytacje w zakresie elastycznym sg zobowigzane do:

utrzymywania w petni udokumentowanego systemu wiasciwego dla zarzadzania dziataniami
w ramach zakresu elastycznego;



ustalenia odpowiedzialnosci za zarzadzanie dziataniami w ramach zakresu elastycznego;

prowadzenia wykazu badan/wzorcowan w ramach kazdego zakresu elastycznego w postaci Listy,
ktéra jest dokumentem systemowym laboratorium ijest udostepniana dla klientéw i jednostki
akredytujacej. Laboratorium moze opracowac i utrzymywac wiecej niz jedng Liste, jezeli to wynika
zrodzaju jego dziatalnosci ijest konieczne dla spetnienia wymagania zapewnienia klarownej
i doktadnej informacji o tym, co jest/moze by¢ objete elastycznym zakresem akredytacji;

uaktualniania Listy tylko po wiasciwym wykonaniu stosownych dziatan technicznych
(zaprojektowanych i opisanych w systemie zarzadzania dla danego rodzaju badan/wzorcowan)
potwierdzajacych, ze wprowadzana zmiana znajduje sie wramach kompetencji laboratorium
(np. weryfikacja, walidacja, potwierdzanie mozliwosci realizacji itd.);

wprowadzania do Listy dokumentow opisujacych zmodyfikowane lub nowe procedury techniczne
tylko po uprzednim ich zatwierdzeniu do stosowania przez upowazniony do tego personel;

niepowotywania sie na udzielong akredytacje przy realizacji wprowadzanych do Listy
badan/wzorcowan przed zatwierdzeniem jego uaktualnionej wersiji;

uaktualniania i zatwierdzania Listy przez odpowiednio wykwalifikowany personel, spetniajacy
wymagania kwalifikacyjne, okreslone w systemie zarzgdzania i upowazniony do realizacji tych
Czynnosci;

wdrozenia procedury przyjecia zlecenia na wykonanie badan/wzorcowan objetych zakresem
elastycznym, ktére nie byty wczesniej wykonywane;

wdrozenia procedury przegladu umowy zawierajgcej elementy, ktére maja zastosowanie
do akredytowanego zakresu elastycznego, zwtaszcza w tych przypadkach, kiedy laboratorium nie
umiescito w swojej Liscie badan/wzorcowan zlecanych przez klienta. Wigze sie to z koniecznosciag
przekazania Kklientowi wszystkich informacji koniecznych do jednoznacznego wyjasnienia
zaistniatej sytuacji;

przeprowadzenia koniecznej analizy i podjecia odpowiednich dziatan korygujacych w wypadkach,
kiedy w wyniku procesu walidacji zostanie stwierdzone, ze laboratorium nie jest w stanie uzyskac¢
miarodajnych wynikéw. Dziatania te powinny dotyczy¢ zaréwno relacji z klientem, jak i rozwigzania
problemoéw wewnatrz laboratorium.

Podczas planowania oceny na miejscu PCA obok czynnikéw zwigzanych z oceng statego zakresu
uwzglednia co nastepuje:

zakres badan/wzorcowan objetych wnioskiem o zakres elastyczny;

wzajemny stosunek statych i elastycznych fragmentéw zakresu;

rodzaj wnioskowanej elastycznosci;

stopieh ztozonosci oceny wynikajacy z rodzaju elastycznosci.

W wyniku analizy powyzszych czynnikéw ustalany jest niezbedny sktad zespotu oceniajacego i czas
potrzebny do przeprowadzenia oceny.

Celem oceny na miejscu jest potwierdzenie kompetencji laboratorium do zarzadzania dziataniami
w ramach elastycznego zakresu akredytacji, tacznie z oceng rzeczywistych przyktadéw wprowadzania
w zycie zakresu elastycznego. Podczas oceny na miejscu zespét oceniajacy ktadzie szczegélny
nacisk na sprawdzenie:

wprowadzonych do zakresu nowych lub zmodyfikowanych badan/wzorcowan;
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walidacji lub potwierdzania (w zaleznosci, co ma zastosowanie) dotyczace wprowadzanych zmian
w zakresie;

oceny metrologicznej jaka przeprowadzito laboratorium w odniesieniu do swoich mozliwosci
przy podejmowaniu nowych badan/wzorcowan w ramach zakresu elastycznego;

kompetencji i szkolenia personelu zaangazowanego w nowe badania/wzorcowania;
dostepnosci instrukcji roboczych, wymagan prawnych i innej niezbednej dokumentacji;
relacji z inng dziatalnoscig;
ustalen dotyczacych wspotpracy z klientami;
oceny ryzyka.
Nastepstwem udzielonej przez PCA akredytacji w zakresie elastycznym jest informacja na stronie

internetowej PCA. W przypadku pytan o elastyczny zakres akredytacji, PCA udzieli wszelkich
niezbednych informacji dotyczacych zaréwno zakresu, jak tez zasad dotyczacych jego elastycznosci.

Jezeli PCA stwierdzi niewlasciwe powotanie sie na udzielong akredytacje w zakresie elastycznym
podejmie niezbedne dziatania zmierzajace do wyjasnienia zaistniatej sytuaciji.

W przypadku stwierdzenia znaczgcych niezgodnosci dotyczacych zarzadzania dziataniami w ramach
zakresu elastycznego lub naduzywania powotywania sie na udzielong akredytacje, ktére narazajg
na szwank interes klientéw laboratorium, PCA moze podja¢ decyzje dotyczaca zawieszenia
lub skorygowania zakresu akredytacji w taki sposéb, ze zostanie ograniczony lub nawet cofniety
elastyczny zakres.

Na zakonczenie pragne podkreslic, ze uzyskana przez laboratorium akredytacja w zakresie
elastycznym nie stanowi lepszej jakosci akredytacji czy wyzszych kompetencji laboratorium, ale jest
tylko w alternatywny sposéb przedstawiona.
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Nadzorowanie wyposazenia pomiarowego
laboratorium

Zapewnienie spdjnosci pomiarowej w badaniach i wzorcowaniach - dotkliwy
wymaog, czy podstawa miarodajno$ci wynikow pomiardow, pewnosc¢ dziatania
i zaufanie klientéw?

Wyposazenie pomiarowe jest jednym =z najbardziej istotnych czynnikéw
okreslajacych kompetencje laboratoriow w zakresie wykonywania badan i/lub
wzorcowan. Powinno ono odpowiadaé¢ wielu wymaganiom wynikajacym
z realizowanych przez laboratorium procedur badawczych ipomiarowych,
a przede wszystkim powinno spetniac wymagania dotyczgce doktadnosci
pomiardw i zapewnienia spojnosci pomiarowej. Laboratoria powinny zapewnic¢
wiasciwy nadzdr nad wyposazeniem pomiarowym, gwarantujgcy uzyskanie
i utrzymanie okreslonych doktadno$ci pomiardw oraz zapewnienie spdojnosci
pomiarowej, poprzez jego wzorcowanie i wiasciwe sprawdzanie.

W niniejszym opracowaniu przedstawiono ogdlne zagadnienia zwigzane
Z projektowaniem i utrzymaniem procesu nadzoru nad wyposazeniem
pomiarowym w laboratoriach badawczych i wzorcujgcych posiadajgcych
wdrozony system zarzgdzania wg wymagarn normy PN-EN ISO/IEC 17025.
Zwroécono réwniez uwage na istotne problemy wymagajgce rozstrzygniecia
w procesie nadzorowania wyposazenia pomiarowego, zwigzane Zz rodzajem
i obszarami prowadzonej przez laboratoria dziatalnosci oraz posiadang
strukturg i hierarchiq wyposazenia pomiarowego, atakze na koniecznosc
oceny ryzyka wdziatalno$ci zasadniczej laboratoriow, wynikajacego
zZ przyjetego  sposobu  realizacji procesu nadzorowania wyposazenia
pomiarowego

W kazdej sekundzie wykonywane sg na $wiecie miliony pomiaréw. Pomiary pozwalajag nam
konstruktywnie kontaktowaé sie z otaczajacym nas swiatem, dbaé o bezpieczenstwo i monitorowac
towarzyszace naszemu zyciu zjawiska. Nie jest przesadag twierdzenie, ze to witasnie pomiary
determinujg nasze zycie i decyduja o jego rozwoju i przysziosci. W tak postrzeganej rzeczywistosci
dbatos¢ o miarodajnosé wynikow pomiaréw iich spdjnos¢ stanowi bezwzgledny priorytet w dziataniu
wszystkich powotanych wtym celu instytucji i organizacji metrologicznych, a w szczeg6lnosci tych
jednostek, ktérych produktem oferowanym klientom sg towary i ustugi oparte o pomiary iich wyniki.
Miarodajnos¢ wynikéw pomiaréw iich spdjnos¢ - niezalezne od miejsca w ktérym wykonano pomiary
i niezaleznie od s$rodkéw technicznych oraz czynnikdw ludzkich z nimi zwigzanych, sa podstawg
do wykorzystania rezultatbw badan iwzorcowan, miedzy innymi, w jednolitym systemie oceny
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zgodnosci, umozliwiajacym swobodny przeptywu towardw iustug w Europie ina catym s$wiecie -
wszedzie tam, gdzie systemy oceny zgodnosci zostaly wdrozone ifunkcjonujg w oparciu
0 zharmonizowane zasady.

Wyposazenie pomiarowe — ,.krytyczny” element wyposazenia laboratorium
i czynnik decydujacy o jego kompetencjach technicznych

W prowadzonej dziatalnosci badawczej iw procesach wzorcowania laboratoria stosujg szereg
urzadzen technicznych stanowigcych jego wyposazenie iinfrastrukture, majacych rézny poziom
wptywu na ostateczny wynik badan i/lub wzorcowan. Analiza i ocena w jakim stopniu wyposazenie
i infrastruktura laboratorium wptywa na rezultaty jego zasadniczej dziatalno$ci ma fundamentalny
wplyw na sposOb iforme nadzorowania wyposazenia oraz $rodowiska wykonywanych badan
i wzorcowan, a w ostatecznym efekcie, na miarodajnosé wynikdéw wszystkich pomiaréw realizowanych
w laboratorium.

W  funkcjonujacym w laboratorium systemie zarzadzania nalezy jednoznacznie zidentyfikowac
wyposazenie iwarunki s$rodowiska, ktére majg istotny wptyw na wyniki realizowanych badan
i wzorcowan. Problemem jest tutaj okreslenie kiedy mamy przypadek ,istotnego” wptywu, a problem
ten wigze sie bezposrednio zidentyfikacja ryzyka zwigzanego z kwalifikacjg poszczegdlnych
przypadkow jako ,istotne” lub ,nieistotne” dla wynikdw dziatalnosci podstawowej laboratorium. Jako
ogollne i wystarczajace kryterium istotnosci nalezy przyja¢ taki poziom wptywu, ktérego brak
uwzglednienia niesie w sobie ryzyko przedstawienia wyniku badan i/lub wzorcowan, ktéry wykracza
poza okreslony (przyjety lub oszacowany dla danej metody badawczej/pomiaréw) zakres niepewnosci
pomiaréw. Majac tak zdefiniowane kryterium, w celu rozwigzania problemu kwalifikacji wyposazenia
laboratorium jako ,istotnego” lub ,nieistotnego” dla wynikdbw jego dziatalnosci podstawowe;,
nalezy okresli¢ jaki jest udziat skiadowej niepewnosci pochodzacej od obiektu wyposazenia
w niepewnosci catkowitej wynikéw badan lub wzorcowan wykonywanych. Podobne podejscie nalezy
stosowac przy ocenie wptywu $Srodowiska na zasadniczg dziatalnos$¢ laboratorium. Charakterystyki
srodowiska, ktére majg ,istotny” wptyw, na wyniki badan i/lub wzorcowan powinny by¢ okreslane
(mierzone i/lub monitorowane) iuwzglednianie przy wyznaczaniu wptywu skladowej niepewnosci
pochodzacej

od wielkosci wptywajacej (Srodowiska) w niepewnosci catkowitej wynikéw badan i/lub wzorcowan.

Norma PN-EN ISO/IEC17025:2005 (nazywana dalej w tekscie norma), okreslajaca ogéine wymagania
dotyczace kompetencji laboratoribw badawczych i wzorcujacych, w p.5.5 przedstawia wymagania
w zakresie nadzorowania catego wyposazenia laboratorium - ktére miedzy innymi powinno spetniaé¢
wymagania okreslonych specyfikacji, powinno by¢ zidentyfikowane, pozostawac¢ pod statym nadzorem
laboratorium. Szczegdélne wymagania wtym punkcie normy zdefiniowane sg natomiast dla
wyposazenia pomiarowego - wyposazenia nazywanego czesto ,krytycznym”, majace w przewazajacej
wiekszosci przypadkow istotny” wptyw na wyniki podstawowej dziatalnosci laboratorium. Dla tej
czesci wyposazenia laboratorium norma stawia wymagania, aby wyposazenie to, w tych przypadkach
gdy ma to zastosowanie, byto wzorcowane i/lub sprawdzane wg okreslonego planu/harmonogramu
i przy spetnieniu wymagan dotyczacych zapewnienia spéjnosci pomiarowe;.

Podstawowym zadaniem laboratorium, w obszarze nadzorowania catego wyposazenia, jest przede
wszystkim witasciwe zidentyfikowanie tej czesci wyposazenia, kidra stanowi jego wyposazenie
pomiarowe.

Wiasciwe zidentyfikowanie wyposazenia pomiarowego w laboratorium i wyréznienie w nim
przyrzaddéw pomiarowych i wzorcow miary ma fundamentalne znaczenie dla okreslenia obszaréw



Jistotnych” wptywoéw na wyniki realizowanych badan i/lub wzorcowan i zapewnienia w tym obszarze
wymaganej doktadnosci oraz spojnosci pomiardw. Okreslenie dokfadnosci wyposazenia
pomiarowego, stosowanego wobszarach istotnych” dziatah  zwigzanych z badaniami
i/lub wzorcowaniami i zapewnienie spojnosci pomiarowej dla tych obszaréw, moze by¢ osiggniete
poprzez odpowiednie wzorcowanie tego wyposazenia, rozumiane jako $cisle zdefiniowany zespot
czynnosci wykonywany przez kompetentne w zakresie wzorcowan laboratoria.

Problem identyfikowania obiektéw wyposazenia laboratoriow jako ,istotnych” z punktu widzenia
wynikéw prowadzonej dziatalnosci badawczej i/lub wzorcowan jest zagadnieniem, ktére w oddzielnych
przypadkach jest procesem trudnym, wymagajacym bardzo wnikliwej analizy i skomplikowanej oceny
czy obiekt wyposazenia stanowi soba wyposazenie pomiarowe iczy jest przyrzadem pomiarowy lub
wzorcem miary, czy tylko wyposazeniem umozliwiajgcym realizacje procedur badawczych
i/lub wzorcowan. Zroznicowane podejscia laboratoriow do tego tematu jest tak duze itak istotne,
ze dla wielu obszaréw dziatalnosci badawczej i/lub wzorcowan, opracowywane sg dokumenty
w postaci poradnikéw, wytycznych lub nawet wymagan, w ktérych zawarte sg dyspozycje dotyczace
zasad nadzorowania okreslonych grup wyposazenia laboratoriow wraz z okresleniem sposobu oceny
jego charakterystyk metrologicznych itechnicznych w formie wzorcowania lub réznych form
sprawdzen. Polskie Centrum Akredytacji przedstawia na swojej stronie internetowej (www.pca.gov.pl)
wymagania szczegétowe dla laboratoriéw akredytowanych, wskazane do stosowania, opracowane
w tym zakresie przez EA'i réwniez dokumenty opracowane przez PCA.

Wzorcowanie wyposazenia pomiarowego jako forma okreslenia doktadnosci
przyrzadéw pomiarowych i wzorcéw miary oraz zapewnienie spojnosci
pomiarowej — wymagania i realizacja

Zapewnienie miarodajnosci wynikéw badan i wzorcowan realizowanych przez laboratoria, zwigzane
w szczeg6lnosci z zapewnieniem wymaganej doktadnosci i spojnosci pomiarowej, jest podstawowym
aspektem ich dziatalnosci technicznej. W laboratoriach posiadajacych wdrozony system zarzadzania
odpowiadajacy wymaganiom normy, dziatania techniczne powinny by¢ prowadzone zgodnie
z wymaganiami okreslonymi w rozdziale 5 normy. Rozdziat ten ustala wymagania techniczne,
ktére w przewazajacej wiekszosci odnoszg sie do zagadnien zapewnienia miarodajnosci wynikow
badan i wzorcowan, aich spetnienie, pozwala na zapewnienie spo6jnosci pomiarowej i wymaganej
doktadnosci pomiarow. Wymagania te dotycza personelu, metod badan i wzorcowan, zapewnienia
jakosci ich wynikdéw oraz najistotniejszych aspektéw miarodajnosci wynikéw - zapewnienia spdjnosci
pomiarowej i nadzorowania wyposazenia pomiarowego laboratorium.

Analizujac wymagania p. 5.6 normy dotyczace zasad zapewnienia spéjnosci pomiarowej
w odniesieniu do stosowanego w laboratoriach wyposazenia pomiarowego nalezy zwrdéci¢ uwage,
ze wymagania te okreslajg tylko generalne — podstawowe zasady w tym zakresie, pozostawiajac dla
laboratoriow zdefiniowanie wtasnego — indywidualnego sposobu zapewnienia spéjnosci pomiarowe;,
wiasciwego dla obszaru i zakresu prowadzonej przez laboratorium dziatalnosci podstawowe;.

Podstawowym wymaganiem, wskazanym w normie, w zakresie zapewnienia spdjnosci pomiarowe;,
jest objecie wzorcowaniem wyposazenia pomiarowego w zakresie kluczowych dla dziatalnosci
laboratorium  wielkosci fizycznych iprzyrzadéw pomiarowych. Wzorcowanie wyposazenia
pomiarowego ma fundamentalne znaczenia dla zapewnienia miarodajnosci wynikow pomiarow.

' EA — Europejska wspdtpraca w dziedzinie akredytacii
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Wzorcowanie pozwala na wigczenie wiasnego wyposazenia pomiarowego laboratorium
w nieprzerwany fancuch poréwnan (na zasadzie wzorcowania), realizowanych w okreslonej
dziedzinie, w ramach przekazywania jednostki miary wielkosci fizycznej od wzorca podstawowego,
poprzez kolejne szczeble uktadu sprawdzan, az do przyrzadéw pomiarowych uzytkowych.
Wzorcowanie pozwala nie tylko na zapewnienie spdjnosci pomiarowej wyposazenia pomiarowego
(powigzanie przyrzadéw pomiarowych z wzorcami jednostek miar uktadu Sl), ale przede wszystkim,
daje mozliwo$¢ okreslenia charakterystyk doktadnosci posiadanego wyposazenia. Znajomos¢ przez
laboratorium dokfadnosci stosowanych przyrzaddéw pomiarowych i wzorcoéw miary stanowi warunek
spetnienia wymagan przedstawionych w p. 5.5 normy.

Laboratorium, okreslajac system zapewnienia spojnosci pomiarowej powinno, wypetniajac ogdélne
wymagania normy w przedmiotowym zakresie, uwzgledni¢ wszystkie czynniki wewnetrzne
(np. personel ijego kompetencje, wyposazenie, infrastrukture lokalowg itechniczng, aspekty
finansowe) i zewnetrzne, w tym aktualny stan krajowego i miedzynarodowego systemu zapewnienia
spojnosci pomiarowe;j.

W praktyce, projektowanie systemu zapewnienia spéjnosci pomiarowej w laboratoriach nastrecza
wiele probleméw zwigzanych gtéwnie z niewtasciwg interpretacjg przez laboratoria wymagan normy
w przedmiotowym zakresie oraz brakiem odpowiedniego kryterium kwalifikowania wyposazenia
laboratoriéow do wzorcowania. Majac na uwadze powyzsze problemy i dazac do ujednolicenia stanu
zapewnienia spéjnosci pomiarowej w laboratoriach, Polskie Centrum Akredytacji w dokumencie
DA-06, okreslito uszczegétowione wymagania dotyczace przedmiotowego zagadnienia
w laboratoriach badawczych iwzorcujacych. Dokument DA-06 uzupetnia wymagania normy
odnoszace sie do zagadnien zapewnienia spojnosci pomiarowej iwskazuje kierunki podejscia
laboratoriow do problemu wzorcowania wyposazenia pomiarowego w aktualnych uwarunkowaniach
formalno-prawnych obowigzujacych w tym obszarze dziatalnosci.

Spojnosé pomiarowa — istotny element ryzyka w jakosci badan i wzorcowan

Praktyczna realizacja wymagan normy i polityki PCA, odnoszacych sie do spdjnosci pomiarowe;,
nastrecza wiele probleméw. Laboratoria stajagc w obliczu trudnosci w sprostaniu obowigzujgcym
wymaganiom podejmujg proby rozwigzan, ktére nie gwarantujg spodjnosci pomiardéw, a w efekcie
moga prowadzi¢ do wydania klientom niemiarodajnych wynikow badan i/lub wzorcowan, narazajac
klientéw na r6znego rodzaju negatywne skutki nierzetelnej ustugi.

Brak zapewnienia spéjnosci pomiarowej jest tatwym do stwierdzenia problemem w funkcjonowaniu
systemu zarzadzania iprzy ocenie laboratorium prowadzonej przez PCA, skutkuje zazwyczaj
sformutowaniem ,duzej” niezgodnosci. Jednakze, w kontaktach laboratorium-klient, problem ten moze
mie¢ dla laboratorium daleko wieksze, negatywne konsekwencje, w sytuacji gdy klient wystgpi
na droge roszczen. Jak wiec ustrzec sie przed brakiem spetnienia wymagan w przedmiotowym
zakresie, jak sprosta¢ koniecznosci zapewnienia spéjnosci pomiarowej, czy dla bezpieczenstwa
wzorcowac cate wyposazenie pomiarowe laboratorium w zewnetrznych akredytowanych laboratoriach
wzorcujacych?.

Majac na uwadze r6znorodnosé dziedzin badan i wzorcowan stanowigcych przedmiot dziatalnosci
laboratoridw, a takze ich indywidualne uwarunkowania techniczne i ekonomiczne, nie jest mozliwe
udzielenie jednoznacznej iszczeg6towej odpowiedzi na powyzsze pytania. Kazdy przypadek
zastosowania wyposazenia pomiarowego wymaga indywidualnego podejscia. Zarbwno wymagania
normy, jak i wymagania dokumentu PCA DA-06 wskazujg tylko podstawowe - ogdllne kryterium
kwalifikowania wyposazenia pomiarowego do wzorcowania — ,znaczgcy” wplyw na wyniki



realizowanych badan i|wzorcowari. Do decyzji laboratorium pozostawiony jest wyb6ér modelu
zapewnienia spéjnosci pomiarowej w odniesieniu do prowadzonej dziatalnosci: wzorcowania
zewnetrzne uzupetnione przez wzorcowania wewnetrzne lub tylko wzorcowanie zewnetrzne catego,
stosowanego przez laboratorium wyposazenia ,stotnego” dla wynikdw prowadzonej dziatalnosci
zasadniczej. Wybierajac okreslony model zapewnienia spéjnosci pomiarowej laboratorium powinno
ustali¢, w oparciu o kryterium ,istotnosci”, ktére egzemplarze stosowanego wyposazenia pomiarowego
beda wzorcowane i sprawdzane, a ktore tylko sprawdzane.

Wzorcowac, czy sprawdzac ?

Analizujac wymagania p. 5.5 i5.6 dochodzimy do ogélnego wniosku, ze przyrzady pomiarowe
i wzorce jednostek miar w ramach nadzorowania wyposazenia pomiarowego w laboratorium, powinny
by¢ objete wzorcowaniem i/lub sprawdzaniem. Natomiast ogoélne kryterium kwalifikowania
okreslonego obiektu wyposazenia pomiarowego do wzorcowania, powinno by¢ oparte o analize
poziomu istotnosci” obiektu wyposazenia pomiarowego dla podstawowej dziatalnosci laboratorium.
Analiza ta sprowadza sie do oceny udziatu sktadowej niepewnosci pochodzacej od obiektu
wyposazenia pomiarowego w niepewnosci catkowitej wynikéw badan lub wzorcowan wykonywanych
w laboratorium. Jezeli udziat ten jest znaczacy i warto$¢ sktadowej niepewnosci, zwigzana z obiektem
wyposazenia, nie moze by¢ pominieta w budzecie niepewnosci catkowitej — obiekt ten powinien byé
wzorcowany okresowo. Jezeli sktadowag niepewnosci mozemy pomingé w budzecie niepewnosci
— odpowiedni obiekt wyposazenia pomiarowego laboratorium nie podlega okresowemu wzorcowaniu.

W przypadku, gdy miarodajne wyniki (potwierdzone i udokumentowane) powyzszej analizy wskazujg
koniecznos¢ wzorcowania okresowego okreslonych obiektow wyposazenia pomiarowego
laboratorium, wzorcowanie to powinno by¢ przeprowadzane w zewnetrznym akredytowanym
laboratorium wzorcujacym lub wewnetrznie przez samo laboratorium. Wykonujac wzorcowania
wewnetrzne, laboratorium powinno posiada¢ odpowiednie kompetencje, miedzy innymi: przeszkolony
i doswiadczony w obszarze wzorcowan personel, okreslone i wtasciwe dla wzorcowania procedury
z uwzglednieniem szacowania niepewnosci pomiarow wykonywanych podczas wzorcowania
oraz odpowiedniej dokfadnosci wzorce odniesienia iwyposazenie pomocnicze — okreslone
w realizowanej metodzie wzorcowania. Ponadto, wzorcowania wewnetrzne wykonywane
w laboratorium powinny by¢ udokumentowane w sposéb pozwalajacy na zidentyfikowanie
i potwierdzenie spojnosci pomiarowej obiekiu poddanego wzorcowaniu (np. tak, jak ma to miejsce
w przypadku wydawania swiadectw wzorcowania akceptowanych przez PCA).

Przyjecie przez laboratorium w systemie zarzgdzania modelu zapewnienia spojnosci pomiarowej
uwzgledniajgcego wzorcowania wewnetrzne jest przedmiotem wnikliwej oceny przez PCA
kompetencji  laboratorium w zakresie deklarowanego obszaru wzorcowan wewnetrznych.
Wzorcowania wewnetrzne moga by¢ realizowane zaréwno w laboratoriach badawczych,
jak i wzorcujacych. Kompetencje laboratorium w tym zakresie sg oceniane i potwierdzane w trakcie
ocen PCA, w sposéb wtasciwy dla oceny kompetencji w przypadku wykonywania przez laboratorium
wzorcowan stanowigcych jego ustugi $wiadczone klientom zewnetrznym. Do skladu zespotu
oceniajgcego PCA wigczany jest wtym przypadku auditor techniczny — specjalista w okreslone;j
dziedzinie wzorcowan. Nalezy przy tym podkresli¢, ze wzorce odniesienia laboratorium stosowane
podczas wzorcowania wewnetrznego powinny byé wzorcowane w akredytowanym laboratorium
wzorcujacym, krajowym instytucie metrologicznym (GUM) Iub analogicznym instytucie kraju
sygnatariusza EA.

Wzorcowanie wyposazenia pomiarowego (wewnetrzne lub zewnetrzne) jest jedyng forma dajaca
mozliwo$¢ zapewnienia spéjnosci pomiarowej, tam gdzie jest ona wymagana oraz okreslenia lub
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potwierdzenia doktadnosci wyposazenia pomiarowego. Powyzszych wtasciwosci wzorcowania
nie posiada zadna forma sprawdzenia wyposazenia. Wymagania normy wskazujace koniecznosc
wykonywania sprawdzen wyposazenia laboratorium nie zaktadajg jako celu sprawdzenia
- zapewnienie spdjnosci pomiarowej lub okreslenie charakterystyk doktadnosci wyposazenia. Ogélne
dyspozycie normy wtym zakresie (np. p. 5.5.2) wktérych uzyto sformutowania ,...Przed
zainstalowaniem na miejscu uzytkowania [....] wyposazenie powinno by¢é wzorcowane lub
sprawdzane [...].” odczytywane sa czesto btednie jako mozliwos¢ dowolnego i alternatywnego
wyboru dla wyposazenia pomiarowego wzorcowania (okresowego) lub sprawdzania. Praktyka
laboratoryjna wskazuje, ze kwalifikowanie wyposazenia pomiarowego do wzorcowania
lub sprawdzania prowadzone jest w wielu przypadkach w sposéb nieprofesjonalny, na bazie
LZwyczajowych zasad” w danym obszarze dziatalnosci, pozyskanych informacji od zaprzyjaznionych
(posiadajacych juz akredytacje) laboratoriéw, lub co najgorsze — ,poniewaz wymaga tego PCA”.
Tak zidentyfikowana konieczno$¢ wzorcowania moze okazac sie zbednym, uciazliwym wymaganie,
komplikujgcym funkcjonowanie laboratorium inarazajacym go na ponoszenie regularnych,
dodatkowych kosztow.

Kazdy przypadek zakwalifikowania wyposazenia pomiarowego tylko do sprawdzania powinien
by¢ bardzo wnikliwie analizowany jako potencjalne zrédio ryzyka dostarczenia klientom
niemiarodajnego wyniku ustugi Analiza ta powinna bazowaé¢ na zasadach dobrej profesjonalnej
praktyki laboratoryjnej i uwzgledniaé stopien ryzyka.

Wzorcowanie, a doktadnos¢ wyposazenia pomiarowego

Jak juz wczesniej podkreslono, wzorcowanie, oprécz zasadniczej funkcji zapewnienia spdjnosci
pomiarowej, umozliwia, co niezwykle istotne, okreslenie charakterystyk doktadnosci przyrzadéw
pomiarowych oraz wzorcéw miary. Znajomos$¢ doktadnosci wyposazenia pomiarowego i wiasciwy jej
dobér do realizowanych w laboratoriach metod badawczych i/lub wzorcowan, stanowi podstawowy
wymdg w odniesieniu do kompetencji technicznych laboratoriéw. Jest roéwniez gwarancja
przedstawiania przez laboratorium miarodajnych wynikéw badan i/lub wzorcowan z niepewnoscig
okreslong w oparciu o potwierdzone dane. Tylko takie wyniki mozna uzna¢ za rzetelne i miarodajne
— stanowigce podstawe do podejmowania decyzji w systemach oceny zgodnosci.

Nalezy jednak pamieta¢, ze charakterystyki doktadnosci wyposazenia pomiarowego zidentyfikowane
w Swiadectwie wzorcowania, zostajg okreslone i potwierdzone w chwili wzorcowania obiektu, w cisle
ustalonych warunkach (np. w okreslonych warunkach srodowiskowych). Zmiany warunkoéw, przy
ktérych stosowane jest wyposazenie pomiarowe oraz czas uptywajacy od przeprowadzonego
wzorcowania moga wpltywac na zmiany wiasciwosci wyposazenia w odniesieniu do charakterystyk
okreslonych w trakcie wzorcowania. Laboratorium zobowigzane jest, zawsze wtedy gdy jest to
zasadne, do oceny statosci charakterystyk wyposazenia pomiarowego, ktére zostaty wyznaczone
w trakcie wzorcowania. Ocena ta jest wymagana do okreslenia dalszej przydatnosci wyposazenia
do stosowania zgodnie z przeznaczeniem, tj. do utrzymania zaufania do statusu wzorcowania. Status
wzorcowania wyposazenia pomiarowego, to przede wszystkim wyniki pomiaréw podane
w $wiadectwie wzorcowania. Swiadectwo wzorcowania stanowi bardzo wazny dokument,
ktoéry z jednej strony potwierdza spéjnos¢é pomiarowg wyposazenia pomiarowego, a z drugiej strony
okresla jego charakterystyki doktadnosci. Znajomos¢ przez laboratorium doktadnosci wyposazenia
pomiarowego jest bezwzglednie wymagana do okreslenia poprawnej warto$ci wielko$ci mierzone;j
w oparciu o wskazania przyrzadu pomiarowego i/lub wzorca miary oraz do realizacji miarodajnego
procesu szacowania niepewnosci pomiaréw w badaniach i/lub wzorcowaniach.



Powyzsze uwarunkowania wskazujg wyraznie, ze rowniez aspekt doktadnosci wyposazenia
pomiarowego potwierdzanej w formie wzorcowania (a nie wytacznie wymaganie dotyczace spojnosci
pomiarowej) jest bardzo istotng charakterystyka tego procesu, ktéra powinna by¢ uwzgledniona przez
laboratorium przy podejmowaniu decyzji o koniecznosci wzorcowania wyposazenia pomiarowego
lub objeciu go wytacznie nadzorem w formie sprawdzania.

Inne formy oceny jakosci wyposazenia pomiarowego, ktére nierzadko stosowane sa w laboratoriach,
takie jak np. sprawdzenie funkcjonowania wyposazenia, czy ocena charakterystyk na podstawie
danych technicznych producenta, nie sa formami miarodajnymi, ktére mozna zaakceptowac, nawet
jezeli stosowane sg tylko wylgcznie na etapie oceny ryzyka eksploatacji wyposazenia pomiarowego
bez wzorcowania. Nasuwa sie pytanie, czy w tej sytuacji cate wyposazenie pomiarowe laboratorium
przed wigczeniem do stosowania powinno by¢ wzorcowane po to aby zostata okreslona jego
doktadnos¢?

W tym przypadku réwniez udzielenie jednoznacznej, ogoéinej odpowiedzi na powstajgce pytanie nie
jest praktycznie mozliwe. Kazdy indywidualny przypadek stosowania wyposazenia pomiarowego
wymaga analizy szeregu uwarunkowan, w ktérej bezwzglednie konieczna jest ocena poziomu ryzyka
zwigzanego ze stosowaniem przyrzadu o nie w peini okreslonej doktadnosci. Koniecznos¢
Swiadomego podejmowania decyzji wtym zakresie, wskazana jest wp. 6.6.2.2.1 normy,
gdzie dyspozycje obliguja laboratorium do zapewnienia, aby nawet to wyposazenie pomiarowe
laboratorium, ktére w przyjetym systemie nadzoru nie jest wzorcowane, zapewnialo wymagang
(okreslong przez laboratorium) niepewno$¢ pomiaru. Wymaganie to jednoznacznie wskazuje, ze
nawet w sytuacji, gdy okreslony egzemplarz wyposazenia pomiarowego stosowany w laboratorium nie
bedzie podlegat okresowemu wzorcowaniu, to z punktu widzenia koniecznosci znajomosci jego
charakterystyk doktadnosci, celowym jest przekazanie obiektu do wzorcowania bezposrednio przed
wigczeniem go do eksploataciji. W tym miejscu nasuwa sie oczywiscie watpliwosé, czy takie podejscie
nie jest przypadkiem zbyt daleko posunietg ostroznoscia, powodujaca zbedny wydatek $rodkow
finansowych i utrudnienie w funkcjonowaniu laboratorium. Watpliwo$¢ ta jest w petni zrozumiata,
ale wystepujace w praktyce laboratoryjnej sytuacje, gdy brak miarodajnej informacji np. o doktadnosci
wskazan przyrzadu pomiarowego uniemozliwia jednoznaczng ocene spetnienia ustalonego kryterium,
potwierdzaja, ze przyjecie powyzszej zasady postepowania jest w petni uzasadnione.

Wzorcowanie wyposazenia pomiarowego, to temat, ktéry budzit w przeszitosci i nadal powoduje wiele
dyskusji, kontrowersji i problematycznych sytuacji, szczegdlnie w dziatalnosci badawcze,j.
Obserwowane sg skrajne przypadki, od dazenia do objecia wzorcowaniem wszystkich
zaewidencjonowanych w laboratorium obiektow wyposazenia, np. facznie z lodéwka stuzaca tylko
do przechowywania odczynnikow w ,suchym i chtodnym miejscu”, do przypadku braku wzorcowania
woltomierza 8 2 cyfry ze wzgledu na ,bardzo wysokg doktadnos$é” (rozdzielczos¢ mylona jest tutaj
z doktadnoscig), taka, ze wzorcowanie nie jest juz wymagane. Czesto wystepujg réwniez takie
sytuacje, gdy Swiadectwa wzorcowania przyrzadéw pomiarowych sg skrzetnie przechowywane
w sejfach kierownikéw laboratoriéw, by nie uleglty zniszczeniu, wydobywane sg z nich tylko na czas
oceny PCA, apersonel laboratorium stosuje w praktyce ,surowe” wyniki pomiaréw odczytane
z przyrzadow, bez uwzglednienia danych ze $wiadectwa wzorcowania.

Jedyng rozsadna ikonstruktywng wskazéwka dla  wszystkich tych, ktérych neka
watpliwos¢é — wzorcowaé, czy tylko sprawdzac?, weryfikowaé doktadnos¢ przyrzadéw, czy zawierzyé
danym katalogowym isurowym wskazaniom przyrzadow? - jest sugestia prowadzenia wnikliwej
analizy kazdej indywidualnej sytuacji zastosowania wyposazenia pomiarowego. Analiza ta powinna
bazowa¢ na wiedzy, doswiadczeniu idobrej, profesjonalnej praktyce laboratoryjnej, popartej
przyjeciem witasciwych kryteribw oceny. Decyzja o zaniechaniu wzorcowania stosowanego przyrzadu
pomiarowego wymaga szczegoélnie duzej rozwagi iostroznosci, bowiem brak objecia przyrzadu
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tancuchem spéjnosci pomiarowej w ktorym przekazywane sg wartosci jednostek miary wielkosci
fizycznej, moze powodowac btedy grube pomiaru, kitdére przez dlugi okres czasu moga byé
niezauwazane w dziatalnosci laboratorium iby¢é przyczyng wykonywania badan lub wzorcowan
niezgodnych z wymaganiami.

Literatura

1. PN-EN ISO/IEC 17025:2005 Ogoélne wymagania dotyczace kompetencji laboratoriow
badawczych i wzorcujacych;

2. DA-05 Polityka Polskiego Centrum Akredytacji dotyczgaca wykorzystywania badan
biegtosci/poréwnan miedzylaboratoryjnych w procesach akredytacji i nadzoru laboratoriéw;

3. DA-06 Polityka Polskiego Centrum Akredytacji dotyczgca zapewnienia spojnosci pomiarowej;

4. EA-04/16 Wytyczne EA dotyczace wyrazania niepewno$ci w badaniach ilosciowych
(EA Guidelines on the expression of uncertainty in quantitative testing);

5. DAB-07 Akredytacja laboratoriow badawczych. Wymagania szczegétowe;

6. PN-ISO 10012-1:1998+Ap1:2001 Wymagania dotyczace zapewnienia jakosci wyposazenia
pomiarowego — System potwierdzania metrologicznego wyposazenia pomiarowego



Elzbieta Michniewicz
Gtéwny Urzad Miar

Gtéwny Urzad Miar — powigzanie wzorcow
jednostek miar z jednostkami Sl

Gfdwny Urzad Miar (GUM) petni role Krajowej Instytucji Metrologicznej (NMI)
zajmujgcej najwyzszg pozycje w krajowym systemie miar. Stanowi element
fgczacy krajowy system miar  z systemem miedzynarodowym
(ogdlnoswiatowym). Podstawowym zadaniem GUM-u jest zapewnienie
jednolitosci miar poprzez realizacje irozpowszechnianie jednostek miar
Miedzynarodowego Uktadu Jednostek Miar (SI). W tym celu przechowuje
wzorce jednostek miar irealizuje spdjno$¢ pomiarowg wykonywanych
pomiaréw.

1. Wprowadzenie

Wspolczesny $Swiat z zachodzacymi procesami globalizacji w produkcji przemystowej, ustugach,
miedzynarodowym handlu dazy do minimalizacji barier technicznych poprzez umowy
miedzynarodowe, zapewnienie spéjnosci prawa krajowego inormalizacje. Podstawg minimalizacji
barier technicznych sg rzetelne, budzace zaufanie pomiary i wyniki badan we wszystkich dziedzinach
zycia spoteczenstwa globalnego. Wymagania, co do rzetelnych, powtarzalnych i poréwnywalnych
pomiaréw i wynikow badan szybko rosng zwlaszcza w produkcji przemystowej, w handlu,
w dziedzinach zwigzanych z jakoscig zycia, a szczegodlnie w takich obszarach jak: bezpieczenstwo
zywnosci, ochrona zdrowia, analiza zjawisk zachodzacych w srodowisku, w kryminalistyce, nauce
i bezpieczenstwie. Realizacje tych dazen i wymagan moze zapewni¢ sprawnie dziatajacy Swiatowy
system miar z rozwijajacq sie infrastrukturg, pozwalajaca na wspélne dziatania w zakresie metrologii
w bardzo szerokim sensie, poczawszy od pomiaréw wykonywanych na najnizszym poziomie do badan
naukowych nad nowymi wzorcami jednostek miar i metodami pomiarowymi. Podstawe swiatowego
systemu miar tzn. systemu zapewniajacego poréwnywalne pomiary, odnoszone do stabilnych,
niezmiennych wzorcéw odniesienia stworzyta ,Konwencja Metryczna”.

2. Infrastruktura metrologiczna

2.1 ,Kamienie milowe” na drodze do ogolnoswiatowej jednolitosci miar

Niezaprzeczalnie najwazniejszym wydarzeniem, ktére odegrato inadal odgrywa znaczacg role
w realizacji idei ,jednolitosci miar” jest ,Konwencja Metryczna”, traktat podpisany 20 maja 1875 r.
przez 17 panstw. Miat on na celu stworzenie warunkéw do zwiekszenia wzajemnego zaufania
pomiedzy krajami, co do rzetelnosci wynikbw pomiaréw oraz doprowadzenie do miedzynarodowe;j
zgodnosci pomiaréw. Temu celowi miato stuzyé rozpowszechnianie idoskonalenie systemu
metrycznego, okreslenie miedzynarodowych jednostek miar oraz zapewnienie réwnowaznosci
wzorcow jednostek miar w krajach sygnatariuszach ,Konwencji”. Konwencja powofata do zycia
instytucje, ktére realizujg te zadania: Generalng Konferencje Miar (CGPM - Conférence Générale
des Poinds et Measures), Miedzynarodowy Komitet Miar (CIPM — Comité International des Poinds
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et Measures), Miedzynarodowe Biuro Miar (BIPM — Buremu International Poinds et Measures). |dea
prowadzenia wspélnych prac nad ujednoliceniem jednostek miar znalazta poparcie wielu krajéw i do
dzisiaj Konwencje podpisato 51 sygnatariuszy, a czes¢ panstw ma status Panstw Stowarzyszonych
(22). Instytucje Konwencji wykonujg zadania zwigzane z jednostkami miar iich realizacjami oraz
zadania dotyczace $wiatowego systemem miar (pomiaréw). W ramach Konwencji zostaty okre$lone
jednostki Miedzynarodowego Uktadu Jednostek Miar (Sl), do ktérych odnosimy wszystkie pomiary
i ich realizacje, czyli wzorce. Ukiad i wzorce jednostek miar podlegajg ciggtym zmianom ze wzgledu
na rozwoj nauki (nowe technologie), ale takze ze wzgledu na rosnace potrzeby handlu, przemystu
i spoteczenstwa.

Drugim waznym wydarzeniem byta rezolucja dotyczaca wzajemnego uznawania panstwowych
wzorcédw jednostek miar, wynikbw wzorcowania i pomiarow wykonywanych przez Krajowe Instytucje
Metrologiczne podjeta przez 21 Generalng Konferencje Miar w 1999 r. Podpisano wowczas
porozumienie o ,Wzajemnym Uznawaniu Panstwowych Wzorcéw Jednostek Miar oraz Swiadectw
Wzorcowania iSwiadectw Pomiaréw Wydawanych przez Krajowe Instytucie Metrologiczne”
(Mutual Recognition Arrangement of national measurement standards and of calibration and
measurement certificated issued by national metrology institutes) tzw. CIPM MRA (Mutual Recognition
Arrangement). Porozumienie wymaga od NMIs i DIs okreslenia stopnia rbwnowaznosci panstwowych
wzorcéw jednostek miar poprzez udziat w poréwnaniach miedzynarodowych, okreslenia mozliwosci
przeprowadzania wzorcowan i pomiaréw tzw. Calibration and Measurement Capabilities (CMCs) oraz
wprowadzenie systemu zarzadzania. Porozumienie zapewnia rzetelne podstawy techniczne do
zawierania szerszych porozumien zwigzanych z wymiang miedzynarodowa, handlem i z réznymi
dziedzinami zycia spotecznego.

2.2 Krajowa instytucja metrologiczna — podstawowy element swiatowej infrastruktury
metrologicznej

Najwazniejszym, podstawowym elementem $wiatowej infrastruktury metrologicznej, $Swiatowego
systemu miar, takze systeméw krajowych sg Krajowe Instytucje Metrologiczne. Krajowa Instytucja
Metrologiczna (NMI - National Metrology Institute) jest to instytucja wyznaczona decyzjg wtasciwego
organu panstwowego, ktérej zadaniem jest zapewnienie jednolitosci miar w danym panstwie poprzez
rozwdj i utrzymanie panstwowych wzorcow jednostek miar i przekazywanie jednostek miar. Zajmuje
najwyzsza pozycje w krajowym systemie metrologicznym rozwinietego gospodarczo panstwa.
Struktura NMI moze by¢ rézna izalezy to czesto od historycznych uwarunkowan. Podstawowym
modelem jest jedna instytucja w panstwie odpowiedzialna za realizacje i utrzymywanie, w postaci
panstwowych wzorcow, wszystkich odpowiednich jednostek oraz za rozpowszechnianie wsrdd
klientéw tych jednostek poprzez wzorcowanie, poréwnania icertyfikowane materialy odniesienia
(CRM Certified Reference Materials). Rozwdj nowych dziedzin pomiarowych izwigzana ztym
koniecznos¢ budowy nowych wzorcdédw jednostek miar spowodowat powstanie tzw, Instytucji
Desygnowanych (DI - Designated Institutes) instytucji, posiadajacych potencjat naukowy i techniczny
do realizacji jednostek miar w tych nowych dziedzinach.

Przyjmuje sie, ze koncepcja organizacji krajowej instytucji narodzita sie w Niemczech w 1887 r. kiedy,
to zostata zrealizowana wspdlna idea Wernera von Siemens i Hermanna von Helmholtz i powotano
w Berlinie instytucje metrologiczng Physikalisch-Technische Reichsanstalt (PTR) poprzedniczke
obecnego PTB. Pierwszym prezydentem instytucji zostat Hermann Helmholtz. W Polsce Gtéwny
Urzad Miar zostat utworzony 1 kwietnia 1919 r. na mocy ,Dekretu o miarach” z 8 lutego 1919 r.
podpisanego przez Naczelnika Panstwa Jézefa Pitsudskiego.



Podstawowymi zadaniami realizowanymi przez Gtéwny Urzad Miar sa: realizacja jednostek miar
Miedzynarodowego Uktadu Jednostek Miar (Sl) na uznanym miedzynarodowym poziomie poprzez
ustanowienie i utrzymywanie panstwowych wzorcédw jednostek miar, zapewnienie réwnowaznosci
miedzy wzorcami panstwowymi imiedzynarodowymi (udziat w poréwnaniach kluczowych
i uzupetniajacych), przekazywanie jednostek miar do terenowej administracji miar, laboratoriéw
akredytowanych iinnych uzytkownikéw, przeprowadzanie badan na potrzeby oceny zgodnosci
i metrologii prawnej, spetnianie wymagan CIPM MRA, w tym utrzymywanie systemu zarzadzania.

3. Spojnos¢ pomiarowa
3.1 Koncepcja ,,spojnosci pomiarowej”

Zachowanie iwykazanie spdéjnosci pomiarowej jest podstawowym elementem potwierdzajagcym
rzetelnos¢ ijednolitos¢ pomiardw. Spdjnos¢ pomiarowa zapewnia, ze pomiar precyzyjnie okresla
wartos¢ wielkosci mierzonej w zakresie niepewnos$ci pomiaru oraz, ze wynik pomiaru, niezaleznie,
gdzie byt wykonany, jest powigzany z panstwowym lub miedzynarodowym wzorcem jednostki miary
i powigzanie to jest udokumentowane.

Formalna definicja ,spéjnosci pomiarowej” zostata podana w przewodniku 99 ISO/IEC International
vocabulary of metrology — Basic and general concepts and associated terms (VIM), ibrzmi
nastepujaco (oficjalna wersja w jezyku polskim jest przygotowywana): ,metrological traceability -
property of ameasurement result whereby the result can be related to areference through
a documented unbroken chain of calibrations, each contributing to the measurement uncertainty”

NOTES

1. For this definition, a 'reference' can be a definition of a measurement unit through its practical
realization, or a measurement procedure including the measurement unit for a non-ordinal
quantity, or a measurement standard.

2. Metrological traceability requires an established calibration hierarchy.

3. Specification of the reference must include the time at which this reference was used
in establishing the calibration hierarchy, along with any other relevant metrological information
about the reference, such as when the first calibration in the calibration hierarchy was performed.

4. For measurements with more than one input quantity in the measurement model, each of the input
quantity values should itself be metrologically traceable and the calibration hierarchy involved may
form a branched structure or a network. The effort involved in establishing metrological traceability
for each input quantity value should be commensurate with its relative contribution
to the measurement result.

5. Metrological traceability of a measurement result does not ensure that the measurement
uncertainty is adequate for a given purpose or that there is an absence of mistakes.

6. A comparison between two measurement standards may be viewed as a calibration
if the comparison is used to check and, if necessary, correct the quantity value and measurement
uncertainty attributed to one of the measurement standards.

7. The ILAC considers the elements for confirming metrological traceability to be an unbroken
metrological traceability chain to an international measurement standard
or a national measurement standard, a documented measurement uncertainty, a documented
measurement procedure, accredited technical competence, metrological traceability to the Sl,
and calibration intervals (see ILAC P-10:2002).

8. The abbreviated term "traceability”" is sometimes used to mean 'metrological traceability’ as well as
other concepts, such as 'sample traceability’ or 'document traceability' or 'instrument traceability' or
'material traceability', where the history ("trace") of an item is meant. Therefore, the full term
of "metrological traceability” is preferred if there is any risk of confusion.

Dla zobrazowania nieprzerwanego fancucha spéjnosci pomiarowej ponizej przedstawiono schemat
réznych typdw wzorcow dla wielkosci ,masa” opracowany przez BIPM, wskazujacy jednoczesnie
hierarchie wzorcow wynikajaca z jakosci metrologiczne;j.
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3.2 Zapewnienie spéjnosci pomiarowej przez Gtéwny Urzad Miar

Pomiary wykonywane w laboratoriach Gtéwnego Urzedu Miar sg spojne z jednostkami miar Sl.
Spéjnos¢ pomiarowa zachowywana jest poprzez wzorcowanie wzorcéw wtérnych w innych Krajowych
Instytucjach Metrologicznych lub przez utrzymywanie wzorcéw pierwotnych, ktére stanowiag ,zrédto”
spojnosci pomiarowej. Wzorce jednostek miar przechowywane w GUM, o najwyzszej jakosci
metrologicznej majg status panstwowych wzorcow jednostek miar lub wzorcédw odniesienia GUM.
Obecnie w GUM przechowuije sie 15 panstwowych wzorcow, wzorzec: dtugosci, kata ptaskiego, kata
skrecenia ptaszczyzny polaryzacji ptasko spolaryzowanej fali $wietlnej w widzialnym zakresie widma,
pH, masy, gestosci, oporu elektrycznego, wspdtczynnika zatamania swiatta, pojemnosci elektrycznej,
Swiattosci, temperatury w zakresie od - 189,3442 °C do 961,78 °C, czasu i czestotliwosci, strumienia
Swietlnego, indukcyjno$ci, napiecia elekitrycznego statego. Dwa wzorce przechowywane sg
w Instytucjach Desygnowanych: wzorzec temperatury w zakresie od 13,8033 K do 273,16 K
w Instytucie Niskich Temperatur iBadan Strukturalnych PAN oraz wzorzec aktywnosci
promieniotworczej radionuklidow w Osrodku Badawczo-Rozwojowym Izotopéw POLATOM.

Najczesciej wzorce wtorne GUM odnoszone sa do miedzynarodowych wzorcdédw przechowywanych
w Miedzynarodowym Biurze Miar (BIPM) oraz do panstwowych wzorcow jednostek miar
przechowywanych w National Physical Laboratory (NPL) - Anglia, Physikalisch-Technische
Bundesanstalt (PTB) — Niemcy. Do miedzynarodowych wzorcow jednostek miar jest odnoszony,
miedzy innymi, polski panstwowy wzorzec jednostki masy - prototyp kilograma nr 51, wzorzec wtérny
oporu elektrycznego, ktéry wkrétce zostanie zastgpiony wzorcem pierwotnym opartym na zjawisku
kwantowym Halla, wzorzec pojemnosci. Przyktadowo, w NPL wzorcowane sg wzorce indukcyjnosci,
wzorce cisnienia itd., aw PTB wzorce cisnienia, sity, w dziedzinie drgan mechanicznych wzorzec
odniesienia, jakim jest niskoczestotliwosciowy przetwornik drgan, wzorce napiecia ipradu



przemiennego, wzorce mocy i ttumienia wielkiej czestotliwosci iinne. Natomiast wzorzec jednostki
objetosci przeptywu istrumienia objetosci gazu oraz wzorzec jednostki objetosci przeptywu
i strumienia objetosci wody maja bezposrednie powigzanie z wzorcami panstwowymi lub wzorcami
odniesienia GUM - z panstwowym wzorcem jednostki masy, panstwowym wzorcem jednostki diugosci,
panstwowym wzorcem jednostki temperatury, panstwowym wzorcem jednostki czasu i czestotliwosci
i wzorcem odniesienia jednostki cisnienia.

Wzorce pierwotne np. jednostka dtugosci, jednostka napiecia elektrycznego statego sa ,zrédtami”
spojnosci pomiarowej ibiorg bezposrednio lub posrednio udziat w poréwnaniach kluczowych
lub uzupetniajacych. Udziat w poréwnaniach jest takze zobowigzaniem GUM wynikajacym
z podpisanego porozumienia MRA.

3.3 Przekazywanie jednostek miar realizowanych w Gtéwnym Urzedzie Miar

Laboratoria Gtéwnego Urzedu Miar przekazuja, poprzez wzorcowania, jednostki miar od wzorcow
przechowywanych w GUM na przyrzady pomiarowe klientéw, przeprowadzajg takze badania. Dziatajg
zgodnie z zaleceniami normy PN-EN ISO/IEC 17025:2005 ,Ogo6lne wymagania dotyczace
kompetencji laboratoriéw badawczych iwzorcujacych”. Potwierdzeniem wykonanych wzorcowan
sg Swiadectwa wzorcowania zawierajgce wszystkie niezbedne elementy okreslone w ww. normie.
Stosowana terminologia jest zgodna z Miedzynarodowym Stownikiem Podstawowych i Ogoéinych
Terminébw w Metrologii. Niepewno$¢ pomiaru podawana jest zgodnie z zaleceniami dokumentéw:
Woyrazanie Niepewnosci Pomiaru. Przewodnik albo dokumentu EA-4/02 Wyrazanie niepewnosci
pomiaru przy wzorcowaniu.

Na $wiadectwach wzorcowania dotyczacych ustug, ktére zgodnie z MRA sg umieszczone w tabelach
CMC’s w bazie KCDB jest umieszczone logo CIPM MRA oraz oswiadczenie zalecane przez Joint
Committee of the Regional Metrology Organization and the BIPM (JCRB) ,This certificate is consistent
with the capabilities that are included in Appendix C of the MRA drawn up by the CIPM. Under the
MRA, all participating institutes recognize the validity of each other's calibration and measurement
certificates for the quantities, ranges and measurement uncertainties specified in Appendix C
(for details see http://www.bipm.org).” Na Swiadectwach oswiadczenie jest w jezyku polskim. GUM
wydaje takze Swiadectwa dwujezyczne w jezyku polskim i angielskim, oczywiscie na zyczenie klienta.

4. Zakonczenie

Gtéwny Urzad Miar petni role Krajowej Instytucji Metrologicznej. Wraz z dwoma Instytucjami
Desygnowanymi przechowuje uznane formalnie pahstwowe wzorce jednostek miar oraz wzorce
odniesienia GUM, wzorce o najwyzszej jakosci metrologicznej w kraju, ktére stanowig odniesienie
dla pomiaréw w kraju. Spojnos¢ pomiarowa wynikbw pomiaru zapewnia poprzez wiasne wzorce
pierwotne albo przez wzorcowanie wzorcéw wtdrnych w BIPM iinnych Krajowych Instytucjach
Metrologicznych. Spetnia zobowigzania wynikajace z MRA tzn. bierze udziat w poréwnaniach
kluczowych i uzupetniajacych, zapewnia odpowiednig jako$¢ ustug zgtoszonych do CMC'’s,
oraz ma wprowadzony system zarzadzania. W miare mozliwosci stwarza warunki pozwalajgce innym
podmiotom w kraju na wykazanie spéjnosci pomiarowe;j.

Ponizej przyktad nieprzerwanego tancucha wzorcowan dla wielkosci napiecia przemiennego.
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Gtéwny Urzad Miar — powigzanie wzorcéw jednostek miar z jednostkami Sl
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W referacie przedstawiono wytyczne dotyczgace oceny iprzedstawiania
zgodnosci wynikéw pomiarow ze specyfikacja zawarte w dokumencie ILAC-
G8:1996. Omdwiono zawarto$¢ $wiadectw wzorcowania wystawianych przez
akredytowane laboratoria wzorcujgce Przedstawiono takze przyktadowe
kryteria stosowane do oceny $wiadectw wzorcowania w celu okreslenia
zakresu stosowania przyrzadow pomiarowych.

1. Wstep

Zgodnie z wymaganiami odnosnych norm i dokumentéw wydanych przez Polskie Centrum Akredytaciji
wyposazenie pomiarowe stosowane do wzorcowan, badan iinspekcji podlega wzorcowaniu.
Wzorcowanie powinno byé wykonywane przez krajowg lub zagraniczng instytucje metrologiczng
(w Polsce — Gtéwny Urzad Miar) albo przez akredytowane laboratoria wzorcujace o odpowiedniej
najlepszej mozliwosci pomiarowe;j.

Na podstawie otrzymanych wynikéw uzytkownik musi podja¢ decyzje o zakresie zastosowania
wyposazenia pomiarowego. Musi wiec okres$li¢ swoje wymagania iodpowiedzie¢ na pytanie,
czy wyniki pozwalajg wykorzysta¢ przyrzad w catym zakresie pomiarowym. Ocene taka moze
wykonac laboratorium wzorcujace przyrzad albo uzytkownik sam.

2. Ocena zgodnosci z wymaganiami

Zasady potwierdzania zgodnosci pomiaru z wymaganiami okreslone sg w Dokumencie ILAC-G8 [7].

W mys$l tego rozréznia sie pie¢ przypadkéw  okreslania zgodnosci/niezgodnosci pomiaru

z wymaganiami: w stosunku do gérnej idolnej wartosci granicznej wynikajacej z zatozonych

wymagan, co ilustruje rys. 1. Stosunek niepewnosci pomiaru do przedziatu (z granicg dolng i gérna)

musi by¢ racjonalnie maty (to jest 1:3).

Zgodny (Z) - Wyniki pomiaru zwiekszone lub zmniejszone o potowe przedzialu niepewnosci
rozszerzonej przy poziomie ufnosci 95% nie przekraczajg odpowiednio goérnej/dolnej
wartosci  granicznej, azatem mozna stwierdzic zgodnos¢ ze specyfikacja
we wzorcowanym zakresie.

Zgodny* (Z*) - Wyniki pomiaru leza ponizej (powyzej) odpowiednio gornej/dolnej granicy wartosci
podanej w specyfikacji o wartos¢ mniejszag niz potowa przedziatu niepewnosci; zatem nie
mozna stwierdzi¢ zgodnosci/niezgodnosci przy poziomie ufnosci 95%. Jednak,
gdy akceptowalny poziom ufnosci jest mniejszy niz 95%, wtedy moze by¢é mozliwe
stwierdzenie zgodnosci.

Nieokreslony (X) - Wynik pomiaru jest rowny wartosci granicznej okreslonej w specyfikaciji; dlatego
tez nie jest mozliwe stwierdzenie zgodno$ci ani niezgodnosci przy podanym poziomie
ufnosci. Jednak, gdy akceptowalny poziom ufnosci jest mniejszy niz 95%, a granica
w specyfikacji zdefiniowana jest jako odpowiednio <, =, wtedy moze by¢ mozliwe
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stwierdzenie zgodnosci. Jezeli granica w specyfikacji  zdefiniowana jest jako
odpowiednio <, >, wtedy moze by¢ mozliwe stwierdzenie niezgodnosci.

Niezgodny* (N*) - Wyniki pomiaru lezg powyzej (ponizej) odpowiednio gornej /dolnej granicy wartosci
podanej w specyfikacji o wartos¢ mniejsza niz potowa przedziatu niepewnosci; zatem nie
mozna stwierdzi¢ zgodnosci/niezgodnosci przy poziomie ufnosci 95%. Jednak, gdy
akceptowalny poziom ufnosci jest mniejszy niz 95%, wtedy moze by¢ mozliwe
stwierdzenie niezgodnosci.

Niezgodny (N) - Wyniki pomiaru zmniejszone lub zwiekszone o potowe przedziatu niepewnosci
rozszerzonej przy poziomie ufnosci 95% znajdujg sie poza odpowiednio gérng idolng
wartoscig graniczng, azatem mozna stwierdzi¢ niezgodnos¢ =ze specyfikacjg
we wzorcowanym zakresie.

Gorna wartos¢ I E
4

graniczna I

® - wynik pomiaru

Dolna
warto$¢ graniczna

Hod e
4

e

- przedziat
E niepewnosci

Z - Zgodny Z* — Zgodny* X — Nieokreslony N* — Niezgodny* N — Niezgodny

Rys.1 Kryteria okreslania zgodnosci/niezgodnosci z wymaganiami.

3. Swiadectwo wzorcowania

Polskie Centrum Akredytacji okreslito wzdr Swiadectwa wzorcowania dla akredytowanych laboratoriéw
wzorcujacych zaréwno jego wyglad graficzny jak i zawarto$é merytoryczng. Swiadectwo wzorcowania
jest jednoznacznie zidentyfikowane i zawiera wszystkie wymagane dane ([3] p.5.10.2). Ponizej na rys.
1 przedstawiony zostat wzér pierwszej strony sSwiadectwa wzorcowania oraz opisane zostaty
zagadnienia zwigzane ze spdéjnoscig pomiarowa, wynikami wzorcowania, niepewnoscig pomiaréw
oraz zgodnosci wynikow z wymaganiami. Wzo6r Swiadectwa wzorcowania znajduje sie na stronie

internetowej PCA (Www.pca.gov.pl).



3.1. Wzér swiadectwa

3.1.1 Spojnos¢ pomiarowa

Spéjnos¢ pomiarowa [1] to wtasciwos¢ wyniku pomiaru lub wzorca jednostki miary polegajaca na tym,
ze mozna je powigza¢ zokreslonymi odniesieniami, na o0gét z wzorcami panstwowymi
lub miedzynarodowymi jednostek miar za posrednictwem nieprzerwanego tancucha poréwnan,
z ktorych wszystkie majg okreslone niepewnosci.

Podstawowym elementem zapewnienia spéjnosci pomiarowej laboratorium jest powigzanie swoich
wtasnych wzorcow odniesienia i przyrzaddéw pomiarowych z jednostkami Miedzynarodowego Uktadu
Jednostek Miar S| za posrednictwem nieprzerwanego tancucha wzorcowan Ilub poréwnan
z odpowiednimi wzorcami pierwotnymi jednostek miar Sl. Np. zapewnienie spéjnosci pomiarowej
w Laboratorium Metrologii Elektrycznej, Elektronicznej i Optoelektronicznej Instytutu tacznosci
realizowane jest poprzez odniesienie do panstwowych wzorcow jednostek miar realizowanych
np. w Gtéwnym Urzedzie Miar (GUM), w Physikalisch-Technische Bundesanstalt (PTB) oraz National
Institute of Standards and Technology (NIST), National Phisycal Laboratory (NPL) bezposrednio
lub za posrednictwem akredytowanych laboratoriow wzorcujacych. Na rys.3 przedstawiono system
przekazywania jednostek miar.

(logo (Nazwa, adres, e-mail i nr telefonu organizacji wydajacej wiadectwo) |PCA
organizacji | -

Swiadectwa) Laboratorium wzorcujace akredytowane przez
Polskie Centrum Akredytacj, sygnateriusza porozumier EA MLA | ILAC MRA
ac uznawania Swiadech i
Nr akredytacji AP XXX

SWIADECTWO WZORCOWANIA

Datawydania:  (dzieth, miesiac-slownie, rok)  Nr wiadectwa: Strona 11.
PRZEDMIOT (Dane - nazwa, typ, ryczny, wytworea, itp)
WZORCOWANIA

LASZAJA (Dane jacego - peina nazwa | adres)
UZYTKOWNIK"* (Dane identyfikujace uzytkownika - peina nazwa i adres)
MIEJSCE (Adres, nazwa firmy, dzia, pomieszczenie)
WZORCOWANIA? ¢!
METODA (Identyfikacja wiasciwego dokumentu - nazwa, symbol, nr wydania i data)
WZORCOWANIA

" (Warunki srodowiskowe wystepujace w czasie wykonywania wzorcowania)
SRODOWISKOWE

DATA (Data (daty): dziers, miesigc-stownie, rok)
WZORCOWANIA

SPOJNOSE Wyniki wzorcowania zus(aly ndmes\one do [paristwowego wzorca jednostk: miary

NI (3p. GUM) ub rawe acnost argamzacy]ne]r o3 osol inny it Polska)}
poprzez zastosowanie (identyfikacja wzorca jednostki miary zastosowanego przez
Iaboratorium do wzorcowania)

WYNIKI Podano na stronie (stronach) .. niniejszego $wiadectwa wraz z wartosciami
WZORCOWANIAY*  niepewnosci pomiaru

NIEPEWNOSE Niepewnos¢ pomiaru zostala okreslona zgodnie z dokumentem EA-4/02. Podane
PONIARU wartosci niepewnoscl stanowia niepewnosci rozszerzone przy poziomie ufnosc

ok. 95 % i wspolczynniku rozszerzenia k =

2ZGODNOSE W wyniku wzorcowania stwierdzono, 7e (nazwa przyrzadu pomiarowego) spelnia

ZWYMAGANIAMIP ¥ wymagania metrologiczne ustalone w [przepisach, normach, zaleceniach
migdzynarodowych albo innych wiasciwych dokumentach (identyfikacja przywofanych
dokumentaw i punktow, w odniesieniu do ktorych oceniana jest 2g0dn0se)]

(imig, nazwisko,
(Pisczet okragla wedlug wzoru Stanowisko siuzbowe i podpis
uzgodnionego z PCA) Kerownika laboratorium
albo jogo zastgpcy)
Niniejsze $wiadectwo 6 lub kopiowane

Rys. 2 Wz64r swiadectwa wzorcowania
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Wzorce miedzynarodowe
jednostek miar

Krajowe
Instytucje
Metrologiczne

Akredytowane Wzorce odniesienia
laboratoria wzorcujace

Pracownie pomiarowe Wzorce w organizacjach
w organizacjach

Wzorce panstwowe
jednostek miar

\ Wyposazenie pomiarowe

/ Uzytkownicy koncowi o
organizacji

Rys. 3. System przekazywania jednostek miar

3.1.2 Wyniki wzorcowania

W S$wiadectwie wzorcowania podawane sg wyniki wzorcowania wraz z wartosciami niepewnosci
pomiaru. Wyniki te podawane sa w Wynikach wzorcowania.

3.1.2.1 Niepewno$¢é pomiaru

Niepewnos$¢ pomiaru [1] jest to parametr zwigzany z wynikiem pomiaru charakteryzujgcym rozrzut
wartosci, ktére mozna przypisa¢ wielkosci mierzonej. Niepewnos¢ pomiaru zawiera na ogét wiele
sktadnikéw. Niektére znich mozna wyznaczy¢ na podstawie rozkiadu statystycznego wynikow
szeregu pomiaréw i mozna je scharakteryzowac¢ odchyleniem standardowym eksperymentalnym. Inne
sg szacowane na podstawie zaktadanych rozktadéw prawdopodobienstwa opartych na doswiadczeniu
lub innych informacjach, jak na przyktad skiadniki zwigzane z poprawkami lub wzorcami odniesienia.

Niepewno$¢ pomiaru podawana w $wiadectwie wzorcowania okre$lana jest zgodnie z dokumentem
EA-4/02 [6], w mys| ktérego podane niepewnosci stanowig niepewnosci rozszerzone przy poziomie
ufnosci ok. 95% i wspétczynniku rozszerzenia k, ktéry przyjmuje wartosé k=2 dla rozktadu normalnego
(Gaussa) wielkosci mierzonej, k=1,65 dla rozktadu prostokatnego wielkosci mierzonej oraz wartosci k
okreslonej zaleznoscig matematyczng w zaleznosci od dominujgcych rozkitadéw prostokatnych
dla rozktadu trapezowego.

3.1.3 Zgodnosé z wymaganiami

Laboratorium stosownie do zyczen klienta podaje wyniki wzorcowania lub zgodno$é z wymaganiami.
Orzeczenie o zgodnosci z wymaganiami metrologicznymi moze wystawi¢ laboratorium jedynie w
przypadku spetnienia nastepujacego warunku (por. p.4): wartosci wyznaczonych poprawek (moduty)
powiekszone 0 niepewnos¢ rozszerzong ich wyznaczenia nie przekraczajg wartosci btedu
dopuszczalnego oraz aby niepewnos¢ pomiaru byta odpowiednio lepsza od btedu dopuszczalnego
(np. dla multimetréw zaleca sie niepewnos¢ pomiaru trzy razy mniejsza od btedu dopuszczalnego).

|8y|+ U < |Adop| (1)



gdzie:
dy - wartos¢ poprawki wzorcowanego przyrzadu pomiarowego
U = ku - niepewno$¢ wyznaczenia poprawki dla wyznaczonej wartosci wspétczynnika
rozszerzenia k (prawdopodobienstwo ~95 %), u - niepewnos¢ standardowa,

Aqgop - dopuszczalny btad graniczny okre$lony przez wytwérce w instrukcji obstugi.

4. Kryteria oceny swiadectw

Wyniki otrzymane podczas wzorcowania podlegaja ocenie zgodnosci ze specyfikacjg techniczng
lub innymi wyspecyfikowanymi kryteriami. Klient, ktéry otrzymuje $wiadectwo wzorcowania musi
zapoznac¢ sie z wynikami wzorcowania, przeprowadzi¢ analize uzyskanych wynikéw i podja¢ decyzje
co do dalszego uzywania przyrzadu tzn. okreslenia zakresu i swoich mozliwosci pomiarowych.
Zastosowanie kryterium uwarunkowane jest specyfikg danej dziedziny i mozliwosciami pomiarowymi
laboratorium.

4.1 Wynik oceny ,,Zgodny”

4.1.1 Podstawowe rozwigzanie

Przyrzad spetnia wymagania metrologiczne ustalone np. w specyfikacji technicznej, uzytkownik moze
stosowac go we wzorcowanym zakresie pomiarowym zgodnie z tymi danymi.

Jako wynik pomiaru przyjmujemy wskazanie przyrzadu, sktadnik niepewnosci wynikajacy
z zastosowania przyrzadu wynika z jego danych technicznych.

4.1.2 Inne rozwigzania

W uzasadnionych przypadkach uzytkownik moze podja¢ decyzje o uzywaniu swojego przyrzadu
pomiarowego zgodnie z wynikami uzyskanymi podczas wzorcowania tzn. stosowaé poprawki wraz
z niepewnosciami ich wyznaczenia. Musi uwzgledni¢ wéwczas stabilnos¢ (zmienno$¢) tych wartosci
w czasie uzytkowania. Ta stabilnos¢ moze by¢é podana wdanych technicznych przyrzadu
pomiarowego, ale czesto okresla sie ja na podstawie poprzednich wzorcowan lub wiedzy
teoretyczneij.

Jako wynik pomiaru przyjmujemy wskazanie przyrzadu z uwzglednieniem poprawki, sktadniki
niepewnosci wynikajace z zastosowania przyrzadu wynikajg z niepewnosci wyznaczenia poprawki
i stabilnosci wynikow.

4.2 Wynik oceny ,,Zgodny*”

4.2.1 Podstawowe rozwigzanie

Przyrzad spetnia wymagania metrologiczne ustalone np. w specyfikacji technicznej, pod warunkiem
zwiekszenia dopuszczalnych wartosci granicznych, uzytkownik moze stosowac¢ go we wzorcowanym
zakresie pomiarowym zgodnie z tymi danymi uwzgledniajac jego niepewnos¢ wzorcowania.

Jako wynik pomiaru przyjmujemy wskazanie przyrzadu, sktadnik niepewnosci wynikajacy
z zastosowania przyrzadu wynika z danych technicznych zwiekszony o niepewno$¢ wzorcowania
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4.2.2 Inne rozwigzanie

W uzasadnionych przypadkach uzytkownik moze podja¢ decyzje o uzywaniu swojego przyrzadu
pomiarowego zgodnie z wynikami uzyskanymi podczas wzorcowania tzn. stosowac poprawki
wraz z niepewnosciami ich wyznaczenia. Musi uwzgledni¢ wéwczas stabilnos¢ (zmiennos¢) tych
wartosci w czasie uzytkowania.

Jako wynik pomiaru przyjmujemy wskazanie przyrzadu z uwzglednieniem poprawki, skfadniki
niepewnosci wynikajgce z zastosowania przyrzadu wynikajg z niepewnosci wyznaczenia poprawki
i stabilnosci wynikéw.

4.3 Wynik oceny ,,Nieokreslony”

4.3.1 Rozwiazanie 1

W uzasadnionych przypadkach uzytkownik moze podja¢ decyzje o uzywaniu swojego przyrzadu
pomiarowego zgodnie z wynikami uzyskanymi podczas wzorcowania tzn. stosowac poprawki
wraz z niepewnosciami ich wyznaczenia. Musi uwzgledni¢ wowczas stabilno$¢ (zmienno$¢) tych
wartosci w czasie uzytkowania.

Jako wynik pomiaru przyjmujemy wskazanie przyrzadu z uwzglednieniem poprawki, skiadniki
niepewnosci wynikajace z zastosowania przyrzadu wynikajg z niepewnosci wyznaczenia poprawki
i stabilnosci wynikéw.

4.3.2 Rozwiazanie 2

Dla granicy <, = przyrzad spetnia wymagania metrologiczne ustalone np. w specyfikacji technicznej,
pod warunkiem zwiekszenia dopuszczalnych wartosci granicznych, uzytkownik moze stosowac go we
wzorcowanym zakresie pomiarowym zgodnie z tymi danymi uwzgledniajgc niepewnos¢ wzorcowania.

Jako wynik pomiaru przyjmujemy wskazanie przyrzadu, sktadnik niepewnosci wynikajacy
z zastosowania przyrzadu wynika z danych technicznych zwiekszony o niepewno$¢ wzorcowania.

4.3.2 Rozwiazanie 3
Dla granicy <, > uzytkownik moze pogorszy¢ klase przyrzadu.

Jako wynik pomiaru przyjmujemy wskazanie przyrzadu, sktadnik niepewnosci wynikajacy
z zastosowania przyrzadu wynika z pogorszonych danych technicznych.

4.4 Wynik oceny ,,Niezgodny*” i ,,Niezgodny”

4.4.1 Rozwiazanie 1

W przypadku, gdy ze s$wiadectwa wzorowania wynika, ze przyrzad nie spetnia wymagan
metrologicznych ustalonych we wtasciwych dokumentach uzytkownik musi:

podjac¢ decyzje o naprawie przyrzadu lub adiustacji lub stosowaniu go w ograniczonym zakresie.
Po naprawie lub adiustacji przyrzad nalezy ponownie wywzorcowac.

przeprowadzi¢ analize wykonanych tym przyrzadem pomiarow i ustali¢ jaki wptyw na wykonane
wczesniej pomiary miata wykryta niezgodnos¢ z wymaganiami. Jezeli istnieje mozliwosc,
ze wykonane wczesniej pomiary moga by¢ niewiarygodne nalezy je powt6rzy¢ przyrzadem, co do
ktérego mamy pewnosé, ze jest zgodny z wymaganiami.



4.4.2 Rozwiazanie 2

W uzasadnionych przypadkach uzytkownik moze podja¢ decyzje uzywaniu swojego przyrzadu
pomiarowego zgodnie z wynikami uzyskanymi podczas wzorcowania tzn. stosowacé poprawki wraz
z niepewnosciami ich wyznaczenia. Musi uwzgledni¢ wéwczas stabilnos¢ (zmiennos¢) tych wartosci
w czasie uzytkowania.

Jako wynik pomiaru przyjmujemy wskazanie przyrzadu z uwzglednieniem poprawki, skiadniki
niepewnosci wynikajgce z zastosowania przyrzadu wynikajg z niepewnosci wyznaczenia poprawki
i stabilnosci wynikéw.

4.4.3 Rozwiazanie 3
Uzytkownik moze pogorszyc¢ klase przyrzadu.

Jako wynik pomiaru przyjmujemy wskazanie przyrzadu, sktadnik niepewnosci wynikajacy
z zastosowania przyrzadu wynika z pogorszonych danych technicznych.

5. Podsumowanie

Interpretacja wynikbw wzorcowania lezy po stronie uzytkownika przyrzadu pomiarowego, gdyz on
ponosi odpowiedzialno$¢ za wykonywane przez siebie pomiary. Jednak wspétpraca w tym zakresie
z laboratorium wzorcujgcym wydaje sie niezbedna.

Literatura

1. Miedzynarodowy stownik podstawowych i ogélnych terminéw metrologii. 1993 r.
2. PN-EN ISO 9001. Systemy zarzadzania jakoscia. Wymagania. 2009 r.

3. PN-EN ISO/IEC 17025:2001. Ogdblne wymagania dotyczace kompetencji laboratoriéw
badawczych i wzorcujacych.

4. DA-06. Polityka Polskiego Centrum Akredytacji dotyczaca zapewnienia spéjnosci pomiarowe;.

5. EA-4/07. Traceability of Measuring and Test Equipment to National Standards. (Powigzanie
wyposazenia pomiarowego i badawczego z wzorcami panstwowymi jednostek miar) listopad
1995r.

6. EA-4/02 Wyrazanie niepewno$ci pomiaru przy wzorcowaniu 1997

7. ILAC-G8:2006 Wytyczne dotyczace oceny iprzedstawiania zgodnosci ze specyfikacjg
(w oparciu o0 pomiary i badania laboratoryjne) 1996

33/102



34/102



‘ 35/102

Stawomir Janas
RADWAG Wagi Elektroniczne Witold Lewandowski

Warunki srodowiskowe dla poprawnej pracy
wag elektronicznych

Niniejsza publikacjia zawiera omdwienie problematyki pomiardw masy
w nawigzaniu do warunkow otoczenia. Skfada sie ztrzech czesci. Czesc
pierwsza obejmuje podstawowe informacje zwigzane z przygotowanie wagi
do pracy. Przedstawione tu sq zagadnienia zwigzane z poziomowaniem wagi,
regulacjg dokfadnosci, odczytem wyniku, itp. Cze$c¢ druga zawiera informacje
0 migjscu pracy wag oraz czynnikach, jakie tam wystepujq. Gtéwne z nich to
temperatura, wilgotnos¢ oraz kompatybilnosc¢ elektromagnetyczna. Szczegding
uwage zwroécono na powigzanie czynnik — reakcja wagi co ma kluczowe
znaczenie dla doktadnych pomiardw mas. Cze$¢ trzecia omawia wplyw
czynnikow fizycznych na procesy wazenia, takich jak temperatura, gestosc¢
powietrza, przy$pieszenie ziemskie itp.

Wprowadzenie

Systemy jakosci ktdre obecnie sa powszechnie stosowne w wielu organizacjach precyzyjnie okreslajg
wymogi dla urzadzen pomiarowych oraz warunki w jakich mogg one poprawnie pracowac. Ze wzgledu
na swojg specyfike bardzo trudno jest w konkretnym systemie jakosci okreslic wptywu zmian
warunkéw srodowiskowych na przyrzady pomiarowe. Takie zaleznosci moze okreslic najlepiej
producent poprzez realizacje serii wtasnych badan. Jest to szczegoélnie wazne dla doktadnych
pomiaréw masy.

Czesc¢ 1. Przygotowanie wagi do pracy

Waga jako urzadzenie elektroniczne wymaga wstepnego przygotowania do pracy. Wynika to z jej
budowy, doktadnosci oraz warunkéw w miejscu pracy. W wiekszosci przypadkdéw proces ten jest
opisywany w dokumentacji wagi, lecz jak pokazuje praktyka nie zawsze moze by¢ realizowany
ze wzgledu na zrozumienie problemu przez uzytkownika.

1. 1. Pierwsze zalaczenie wagi do sieci

Powinno by¢ wykonane po ustawieniu wagi na miejscu pracy. Jednakze w pewnych przypadkach
nalezy po skompletowaniu wagi odczeka¢ kilka godzin. Taka sytuacja wystepuje wéwczas, gdy, waga
ma bardzo niska temperature wzgledem pokoju wagowego np. waga na temperature 5°C
a temperatura pokoju wynosi 22°C. Wskutek ogrzewania moze nastapi¢ proces skraplania sie i cze$¢
wilgoci znajdzie sie w obrebie modutéw elektronicznych lub mechanizmu wagowego. Generalnie jest
to zjawisko niekorzystne dla wszystkich urzadzen elektronicznych, ktére czasami jest przyczyna
usterek. W zwigzku z tym nalezy przestrzega¢ czasu nagrzewania wagi oraz czasu aklimatyzacji.
Jest to gwarancja poprawnosci dziatania wagi i rzetelnosci pomiarow.
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1.2. Poziomowanie wagi

Po ustawieniu wagi nalezy sprawdzi¢ czy pecherzyk powietrza znajduje sie w centralnym miejscu
poziomniczki. Takie ustawienie jest pierwszym krokiem dla uzyskiwania poprawnych wynikow.
Doktadnos¢ tradycyjnych poziomniczek stosowanych w konstrukcjach wag elektronicznych jest rzedu
5 -20.

Nalezy przy tym zaznaczy¢, ze to jaka poziomniczka bedzie zastosowana wynika z konstrukcji
mechanicznej wagi. Stosowane badanie wptywu poziomu na wskazania wagi jest realizowane zgodnie
z normg PN-EN 45501 pkt. 3.9.1. ,,Pochylenie” na etapie certyfikacji wyrobu.

Innym rozwigzaniem wspomagajacym proces poziomowania sg poziomniczki elektroniczne. Sg to
specjalistyczne uktady, ktére znacznie dokiladniej potrafia wskaza¢ punkt zerowy, nawet
z doktadnoscia do 0,06’. Oceniajac ogolnie to zagadnienie nalezy stwierdzi¢, ze dla tradycyjnych
poziomniczek gtdwnym problemem jest ich histereza, czyli brak powtarzalnosci przy takim samym
wychyleniu ukfadu. Dodatkowo zawsze pozostaje czynnik ludzki, czyli subiektywna ocena
poprawnosci poziomu. Takiej wady nie posiadajg poziomniczki elektroniczne, cho¢ koszt ich adaptacji
do wag jest znacznie wyzszy. Zastosowanie takich uktadéw poziomujacych stwarza dodatkowe
mozliwosci w zakresie szybkiej informaciji (alarm), wéwczas, gdy poziom jest nieprawidtowy.

1.3. Przygotowanie wagi do wazenia — regulacja doktadnosci

Przed przystapieniem do wazenia nalezy dokona¢ regulacji doktadnosci wagi. Zaleznie od typu
konstrukcji wagi, takg czynno$¢ wykonuje sie:

wzorcem zewnetrznym o odpowiedniej masie tzw. adiustacja zewnetrzna

poprzez automatyczng adiustacje wzorcem zabudowanym wewnatrz wagi tzw. adiustacja
wewnetrzna.

Ogolnie adiustacja polega na poréwnaniu masy wzorca (wewnetrznego lub zewnetrznego) z masa,
ktéra jest podana w menu fabrycznym wagi. Wskutek tego poréwnania korygowana jest doktadnos¢
wagi. Dla wag wyposazonych w adiustacje automatyczng mozna wyrézni¢ 3 rodzaje adiustaciji:

adiustacja inicjalizacyjna (startowa)
po wigczeniu waga przeprowadzi automatycznie adiustacje w celu korekcji btedow.

adiustacja temperaturowa
przeprowadzona automatycznie po zmianie temperatury wewnatrz wagi o wartos¢ wiekszg niz
wartos¢ zadeklarowang w parametrach fabrycznych wagi.

adiustacja czasowa (z uwzglednieniem uptywu czasu)
Przeprowadzana automatycznie po uptywie odcinka czasowego zadeklarowanego w parametrach
fabrycznych wagi. Czas mierzony jest od momentu wykonania ostatniej adiustaciji.




temp. [°C]

3h czas [h]

Rys 1. Dryft wskazania wagi zaleznie od zmian temperatury np. w czasie nagrzewania wtasnego wagi
A — adiustacja inicjalizacyjna (startowa)
B — adiustacja temperaturowa

C - adiustacja czasowa

Linia przerywana pokazuje btad wskazan wagi w przypadku, gdy adiustacja nie zostanie wykonana.
Zgodnie z zasadami Dobrej Praktyki Laboratoryjnej, regulacje doktadnosci wskazah wagi nalezy
przeprowadza¢ w pewnych odstepach czasu oraz przed rozpoczeciem pomiaréw. Zasadnym jest
réwniez dokumentowanie poprawnosci wykonania takiej procedury.

1.4. Czas wazenia — gotowos¢ do odczytu

Jest to czas mierzony od momentu potozenia tadunku na pomoscie wagi do momentu wskazania
przez wage znaku stabilnosci. W obecnych konstrukcjach wag elektronicznych stosowane sg dosc
zréznicowane oznaczenia stabilnosci dla wyniku wazenia. Moga to by¢ oznaczenia w ksztatcie kétka,
trojkata lub tez innego znaku, ktoéry nie moze by¢ interpretowany jako wynik wazenia. Rzeczywisty
czas pomiaru jest jednak zalezny od wielu czynnikéw takich jak podmuchy, wibracje, dryfty wywotane
temperatura itp. Nalezy przy tym stwierdzi¢, ze w wiekszosci wag laboratoryjnych uzytkownik ma dos¢
duze mozliwosci w zakresie optymalizaciji czasu wazenia wzgledem istniejacych warunkéw pracy.

1.5. Przystosowanie wagi do istniejacych warunkéw pracy

Kazda waga opuszczajgca zaktad producenta jest przygotowana do pracy w pewnych domysinych
warunkach. Generalnie przyjmuje sie zatozenie, ze warunki te beda zgodne zwymaganiami
producenta w zakresie temperatury, wilgotnosci oraz ewentualnych zaktécen. Jak pokazuje praktyka,
takie zatozenie nie zawsze jest prawdziwe.

Dla wiekszosci wag elektronicznych przystosowanie wagi do warunkéw pracy polega na:
wyborze innej skali dla proceséw filtrowania sygnatu /filtr silniejszy lub stabszy/

wyborze innego kryterium dla okreslenia, kiedy wynik nalezy uzna¢ za stabilny.
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Rys. 2. Wykres stabilizacji wskazan wagi

Ze wzgledow praktycznych stosowane jest nazewnictwo w postaci filtr szybki, sredni, wolny, bardzo
wolny dla okreslenia proceséw filtrowania. Natomiast kryterium dla okreslenia stabilizacji wyniku jest
przedstawiane jako: szybko, szybko+doktadnie i doktadnie. Mozna sformutowac¢ generalng zasade:

wraz ze zwiekszaniem sie zakidcenia nalezy zwieksza¢ wielkos¢ filtrow

Konsekwencja takiego dziatania jest wydtuzenie czasu pomiaru, ale czasami jest to jedyna mozliwos¢
dla osiggniecia poprawnego wyniku pomiaru. Ponad wszelkg watpliwo$¢ najlepszym rozwigzaniem
jest wyeliminowanie zrodta generujacego zaktocenie.
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Rys. 3. Wykres stabilizacji wskazan wagi, gdy wystepuje zaktocenie



1.6. Pomost wagowy

Powinien byé¢ tak dobrany, zeby wazony tadunek nie wystawat poza jego obszar. Wazone tadunki,
opakowania nalezy umieszczac¢ zawsze na srodku szalki. Dzieki temu unikniemy btedéw, ktére moga
wynikac z braku centrycznosci wagi. Oceniajgc wielkos¢ tego btedu mozna uzy¢ obcigzenia o wartosci
s Max itakie obcigzenie stawia¢ na 2 powierzchni pomostu (zgodnie z normg PN-EN 45501
pkt. A.4.7. proby przy niecentrycznym obcigzeniu.

1.7. Stosowanie naczyn wagowych

Podczas stosowania naczyn wagowych nalezy zwraca¢ uwage na ponizsze zaleznosci, ktére mogq
zdecydowac o poprawnosci wykonanej analizy:

wielkos¢ naczynia, (zawsze nalezy uzywaé¢ naczyn wagowych dostosowanych wielkoscig
do probki, ktéra bedzie w nim wazona)

materiat naczynia, podczas stosowania naczyn ztworzyw sztucznych nalezy zwraca¢ uwage
na zjawisko elektrostatyki. Moze ono wystapi¢ przy niskich wilgotnosciach rzedu 30-40%. Wyniki
wazenia bedg wowczas obarczone znacznym btedem lub wskazania wagi beda niestabilne.

temperatura naczynia, powinna by¢ taka sama jak temperatura prébki, ktéra bedzie w nim
umieszczona. Niedotrzymanie tego warunku moze skutkowa¢ powstawaniem dryftéw powietrza —
rezultat wazenia moze nie by¢ poprawny. Jest to szczegdlnie istotne dla pomiaréw wykonywanych
zduzg dokfadnoscia 0,1mg iwieksza. Ta sama prébka poddana analizie w naczyniu zimnym
a nastepnie ogrzanym bedzie wykazywac rézne masy. Jest to efektem réznych wypornosci naczyn
wynikajacych z prawa Archimedesa.

1.8. Dodatkowe ostony szalki

Przeznaczone sg do izolowania pomostu wagowego od podmuchéw powietrza. Mozna wyr6znic:

ostony naktadane na konstrukcje wagi,
zabezpieczenie z 4 stron oraz tzw. szafki przeciwpodmuchowe.

Pierwsze rozwigzanie stosowane jest dla wag, ktére posiadajg dziatke elementarna 1mg. Drugie dla
wag z dzialkg elementarng co najmniej 0,1mg (wagi analityczne, mikrowagi). Podczas uzytkowania
wagi z szafka przeciwpodmuchowg nalezy unika¢ wkiadania dtoni do jej wnetrza. Powoduje to wzrost
temperatury, co nie sprzyja uzyskiwaniu powtarzalnych pomiaréw. Nalezy otwiera¢ szafke tylko
wowczas, gdy jest to konieczne — stabilizacja temperaturowa wnetrza szafki. Po kilku godzinach
ciagtej pracy temperatura wnetrza wagi analitycznej rosnie (1-2°C)  wwyniku ciepta
wypromieniowanego od osoby przy niej pracujace;.

Czesc¢ 2. Miejsce pracy wagi

Uzyskiwanie powtarzalnosci w serii pomiaréw jest uzaleznione nie tylko od parametrow wagi,
ale rowniez od warunkéw w jakich ona pracuje. Jak pokazujg badania iwtasne dos$wiadczenia
optymalizacja miejsca pracy jest pierwszym krokiem na drodze do otrzymywania rzetelnych
i prawdziwych pomiaréw.
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2.1. Miejsce ustawienia wagi

Powinno by¢ stabilne pod wzgledem wibracji oraz wstrzaséw. Jezeli takie czynniki wystepuja powinny
by¢ skutecznie eliminowane przez podioze na ktéorym stoi waga np. stdét antywibracyjny.
Stét oraz podtoze na ktérym on stoi nie powinno sie ugina¢ pod wptywem przemieszczajacych sie
0s6b jak i umieszczanych prébek. Niedopuszczalne jest wystepowanie elementéw magnetycznych,
ktére moga zaburza¢ proces wazenia. Zjawisko elektrostatyki wystepujace w srodowisku pracy wagi
mozna skutecznie eliminowac poprzez odpowiednie sterowanie warunkami srodowiskowymi (gtéwnie
wilgotnoscia), poprzez stosowanie mat antystatycznych lub jonizatoréw powietrza.

2.2. Kubatura pokoju wagowego

Przy wyborze miejsca instalacji wagi nalezy uwzgledni¢ kubature pomieszczenia oraz ilos¢ oséb, ktére
beda jednoczesnie tam przebywac. Zbyt mate pomieszczenie bedzie szybko nagrzewane przez osoby
tam przebywajace, co przektada sie na wystepowanie dynamicznego btedu temperaturowego.
Z drugiej strony utrzymanie stabilnej temperatury w takim pomieszczeniu wymaga praktycznie ciggtej
pracy klimatyzacji, ktéra jest zrodtem podmuchoéw.

Nie bez znaczenia jest réwniez aspekt ekonomiczny — ciagta praca urzadzen odpowiedzialnych za

mikroklimat.

2.3. Temperatura w pokoju wagowym

Jest to jeden z wazniejszych czynnikédw w procesie wazenia. Temperatura pokoju wagowego powinna
by¢ utrzymywana na stabilnym poziomie w zakresie podanym w instrukcji obstugi. Jest to szczeg6lnie
wazne dla wag, ktérych dokfadnos¢ jest ustalana wzorcem zewnetrznym — wagi z adiustacjg
zewnetrzng. Jezeli warunki otoczenia ulegng zmianie, nalezy ponownie ustali¢ doktadnos¢ wagi.

Dla wag wyposazonych w system automatycznej adiustacji proces odnawiania doktadnosci wagi
przebiega samoczynnie z uwzglednieniem zmian temperatury oraz uptywu czasu. Takie rozwigzanie
jest powszechnie stosowane w wagach produkcji RADWAG. Méwiac o stabilnosci temperatury nalezy
podkresli¢, ze temperatura jest uznawana za stabilng wolwczas, gdy jej zmiany sg powolne
tzn. nie wieksze niz 0,5°C/h.

Efektem dynamicznej zmiany temperatury w pokoju wagowym jest temperaturowy dynamiczny btad
wagi. W praktyce nastapi pogorszenie sie parametréw wagi takich jak powtarzalnos¢ oraz liniowosc.
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Rys. 4. Btad dynamiczny temperaturowy

Zjawisko dynamicznego btedu temperaturowego jest szczegdlnie grozne w przypadku wag dla ktérych
doktadnos¢ jest ustalana wzorcem zewnetrznym. Takie wagi zazwyczaj nie sg wyposazone
u urzadzenia sygnalizujgce zmiane temperatury. W przypadku powolnych zmian temperatury, waga
bedzie sie nagrzewata wraz z pokojem wagowym. Taki proces nie jest zrédtem bteddéw ze wzgledu na
matg dynamike oraz wspéiczynniki kompensujace btedy statyczne. Proces wyznaczania tych
wspotczynnikdw jest realizowany w czasie produkcji wag i dotyczy standw statycznych.

powolna zmiana temperatury
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Rys. 5. Btad statyczny temperaturowy

2.4. Wilgotnos¢ w pokoju wagowym

Powinna sie zawiera¢ w granicach od 40% do 60%. Nie powinno sie uzytkowac¢ wagi ponizej 30%
oraz powyzej 80% wilgotnosci wzglednej. Zbyt wysoka wilgotnos¢ to dyskomfort pracy oraz mozliwosé
absorbowania wilgoci przez analizowane probki. Zbyt niskie wilgotnosci sprzyjajg powstawaniu
tadunkéw elektrostatycznych, ktére maja decydujacy wptyw na doktadno$¢ wazenia oraz stabilnosc
wagi. Mowi sie wowczas o elekirycznosci statycznej, ktdra, jest definiowana jako zesp6t zjawisk
towarzyszacych pojawieniu sie niezréwnowazonego tadunku elekirycznego na materiatach o matej
przewodnos$ci elektrycznej (tworzywa sztuczne, szkfo).

tadunki te wytwarzajg wokot siebie pole elektrostatyczne o natezeniu tym wiekszym, im wieksza jest
warto$¢ fadunku. Pole to powoduje powstanie sity Coulomba co w praktyce powoduje przycigganie
lub odpychanie szalki wagi a wiec przektamanie wyniku wazenia. Zrédtem ich powstania moze byé
przejecie nie skompensowanego tadunku z powietrza (jony dodatnie lub ujemne), potarcie dwoch nie
przewodzacych materiatdw o siebie, lub tez dotkniecie reka. Poniewaz niemozliwe jest usuniecie
przyczyny, stosuje sie dziatania eliminujgce lub kompensujace niepozadane tadunki elektrostatyczne.

2.5. Oswietlenie

Oswietlenie powinno zapewnia¢ poprawnos¢ odczytu pomimo powszechnie stosowanych uktadéw
podswietlajacych w konstrukcjach wyswietlaczy. Nalezy sie wystrzegaé umieszczania wag
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przy oknach (pomimo dobrego oswietlenia) oraz tuz przy zrédtach Swiatta ze wzgledu na wptyw
temperatury.

2.6. Podmuchy powietrza

Widocznym efektem ich dziatania jest niestabilno$¢ wskazan oraz zbyt diugi czas wazenia.
Stanowisko dla wagi nie powinno by¢ zlokalizowane tuz przy drzwiach oraz otworach okiennych.
Nalezy unikaé rowniez bliskosci urzadzen oraz miejsc generujacych podmuchy takich jak klimatyzacja,
wentylatory, ciggi komunikacyjne.

2.7. Kompatybilnos¢ elektromagnetyczna EMC

Pojecie kompatybilnosci elektromagnetycznej odnosi sie do urzadzen, ktére sg uzytkowane w miejscu
pracy. Urzadzenie jest kompatybilne wéwczas, gdy:

emituje zaburzenia elektromagnetyczne w stopniu nie zaktdécajacym pracy innych urzadzen oraz
nie jest zaktdcane zaburzeniami emitowanymi przez inne urzgdzenia.

W Swietle powyzszego mozna méwic¢ rdéwniez o srodowisku kontrolowanym pod wzgledem
elektromagnetycznym. Praktycznie uzytkownik nie ma wptywu na kompatybilno$¢ stosowanych
urzadzen, poniewaz opiera sie na deklaracjach producenta w tym zakresie.

W przypadku wag legalizowanych deklarowanie zgodnosci zakresie EMC tylko i wylacznie zgodnie
znormg PN-EN 45501 jest niewystarczajgce. Norma ta obejmuje tylko badanie odpornosci wag,
nie obejmuje badania emisji. W zwigzku z tym nalezy wykonywa¢ dodatkowe badania potwierdzajace
w PELNI, ze waga jest kompatybilna np. zgodnie z normg PN-EN 61326-1.

Czes¢ 3. Czynniki fizyczne podczas procesow wazenia

Czynniki fizyczne oddziatywajg zaréwno na wage jak ina obiekt, ktéry jest wazony. Oceniajac
catosciowo proces wazenia nalezy rozréznia¢ i potrafi¢ zdiagnozowaé, ktéry zelementdw ma
decydujace znaczenie dla poprawnosci analizy. Czy nalezy skoncentrowa¢ sie na powigzaniu
waga — czynnik zewnetrzny, czy tez prébka — czynnik zewnetrzny?

3.1. Temperatura w czasie analizy

Przed rozpoczeciem analizy w czasie jej wykonywania oraz po jej zakonczeniu temperatura powinna
by¢ stabilna. Czasami pomimo stabilnej temperatury waga wykazuje dryft wskazania.
Moze on wynika¢ z braku stabilnosci termicznej wagi, ktéra zostata zataczona do sieci tuz przed
pomiarami. Oceniajac wptyw temperatury na probke czy tez naczynie wagowe nalezy zaznaczyc,
ze znaczaco rézna temperatura probki, naczynia wagowego wzgledem temperatury otoczenia
przyczynia sie do powstawania dryftbw powietrza. Jak powszechnie wiadomo jest to czynnik
zakiécajacy. W efekcie otrzymujemy wynik mniejszy lub wiekszy zaleznie od kierunku dryftu.
Z powyzszych stwierdzen wynikajg praktyczne aspekty dla proceséw wazenia:

nie nalezy wazyc¢ prébek bezposrednio po wyjeciu z suszarki
probki nalezy aklimatyzowac przed wykonaniem analizy
nie nalezy wktadac¢ rak do wnetrza komory wazenia (zmiana temperatury komory wazenia)

probki nalezy ujmowac¢ za pomoca pincety lub innych uchwytéw (zmiana temperatury prébki)



3.2. Struktura probki, higroskopijnosé

Na wynik wazenia, jaki osiggamy w czasie analizy ma wptyw szereg czynnikobw zwigzanych z waga
oraz ze $rodowiskiem pracy. Nalezy jednakze uwzglednia¢ réwniez zachowanie sie probki, gdy jest
ona wazona. Dla prébek w postaci cieczy moze wystepowaé zjawisko parowania. Otrzymamy
wowczas dryft wskazania w postaci ciggtego ubytku masy. Moze on by¢ maskowany przez ukfady
filtrujace w wadze. Dla takich probek nalezy uzywac¢ naczyn wagowych w postaci kolb o waskich
szyjkach lub tez naczyn z przykrywkami. Jezeli oceniamy nie mase probki, ale szybko$¢ parowania
nalezy zmienic ustawienia wagi w zakresie filtréw, co pozwoli poprawnie wyznaczy¢ ten parametr.

Zjawiskiem odwrotnym dla parowania moze byc¢ zjawisko absorpcji wilgoci z otoczenia. Jest to wazne
podczas analiz prébek higroskopijnych. Efektem tego zjawiska bedag rozbieznosci w wyznaczeniu
masy, ktora bedzie sie zwiekszata przy kazdym kolejnym pomiarze. Naczynia wagowe dla takich
probek zawsze powinny by¢ suche oraz czyste. Najprostszym sposobem wyeliminowania zjawiska
absorpcji jest stosowanie szczelnych naczyn.

3.3. Elektrostatyka w procesie wazenia

Widocznym efektem wystepowania elektrostatyki jest powolny dryft wyniku wazenia, znaczne rozrzuty
wystepujace w serii wazen oraz brak powrotu do wskazania zerowego po zdjeciu obcigzenia.
Gtéwnymi powodami wystepowania tego zjawiska sa:

niska wilgotnos¢é w pomieszczeniu (ponizej 30%)

niewtasciwe podtoze w pokoju wagowym np. sztuczne wyktadziny,

nieodpowiedni ubidr operatora np. uniformy z tworzyw sztucznych
Najskuteczniejsza metodg zapobiegajaca wptywowi elektrostatyki jest zapewnienie odpowiedniej
wilgotnosci powietrza. Zaleca sie utrzymywanie wilgotnosci wzglednej w pomieszczeniu w granicach

od 40 do 60%. Sg jednak przypadki, kiedy zapewnienie takiej wilgotnosci jest niemozliwe a nawet
niewskazane. W takim przypadku rozwigzaniem jest zastosowanie jonizatora.

Urzadzenie to generuje jony tzw. aerojony, ktdrych tadunek elekiryczny jest przeciwnego znaku
wzgledem fadunku, ktéry chcemy usung¢. Pozwala to zobojetni¢ tadunek elekiryczny na nie
przewodzacych czesciach wagi. Takie typowe urzadzenie sktada sie z dwoch modutéw. Modut
generujacy wysokie napiecie oraz modut wykonawczy — generujacy jony. Element wykonawczy
ustawia sie tuz przy komorze wazenia, w miejscu wktadania elementow wazonych do wagi. Dziatanie
jonizatora polega na kompensacji tadunkéw znajdujacych sie na reku operatora oraz wewnatrz
komory wazenia podczas otwierania szafki. W warunkach réwnowagi tempo jonizacji jest réwne
tempu rekombinacji, co powoduje utrzymywanie sie statego stopnia jonizacji danego osrodka.
Dodatkowo stosuje sie réwniez maty antystatyczne, ktére mozna uktadaé na podioze
lub stanowiskowo. Zastosowanie majag rowniez samoprzylepne folie antystatyczne oraz odpowiednie
uniformy dla uzytkownikéw.

3.4. Magnetyzm jako czynnik zakldcajacy proces wazenia

Wiekszos¢ uktadow pomiarowych wag o duzych doktadnosciach wazenia wykorzystuje do okreslania
masy systemy magnetoelektryczne, ktérych gtéwng czescig jest sitownik z magnesem. Podczas
wazenia tadunkéw magnetycznych istnieje niebezpieczenstwo zaki6cenia pola magnetycznego
sitownika lub oddziatywania sitownika zainstalowanego w wadze na wazona prébke. Efektem tego
moze by¢ btedne wskazanie dla wazonej probki.
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Rozwigzaniem tego problemu jest usuniecie prébki magnetycznej z obszaru wagi np. poprzez
podwieszenie lub zwiekszenie odlegtosci prébki od szalki. Stuzg do tego celu roznego rodzaju stelaze,
uchwyty np. z aluminium.

3.5. Gestosc¢ powietrza atmosferycznego a dokltadnos¢ wskazan wag

Podczas doktadnych pomiaréw nalezy uwzgledni¢é gestos¢é powietrza. Jak dowiedziono
doswiadczalnie okreslanie masy tego samego ciezaru w prozni oraz w powietrzu daje rézne wyniki.
Dla umieszczonego na wadze dzwigniowej wzorca 100g wykonanego ze stali oraz cieczy,
ktéra rébwnowazy ten ciezar otrzymujemy potozenie rownowagi. Jezeli oba te obiekty umiescimy
w prozni, to okaze sie, masa wody jest wieksza od masy wzorca.

Seld

Rys. 6. Gestos¢ powietrza

Jest to potwierdzeniem prawdziwosci prawa Archimedesa, ktére brzmi:

»Na cialo zanurzone w cieczy lub gazie dziala pionowa, skierowana ku gorze sita wyporu.
Wartosc¢ sity jest rowna ciezarowi wypartego ptynu”’

W zwigzku z powyzszym dla bardzo doktadnych analiz nalezy kontrolowa¢ gesto$¢ powietrza,
ktora jest zalezna od wilgotnosci, temperatury oraz cisnienia. Przyjmuje sie, ze na poziomie morza
w temperaturze 20°C powietrze suche ma gesto$é okoto 1,2 kg/m®

Gestosc¢ powietrza a wilgotnosé

Wilgotne powietrze ma mniejszg gestosé, niz suche. Ttumaczy to prawo natury wioskiego fizyka
Amadeo Avogadro. Prawo to mowi, ze przy tej samej temperaturze i cinieniu w tej samej objetosci
(np. 1m3), zawsze jest ta sama liczba czasteczek gazowych. Jezeli we wspomnianym m® beda
wymieniane czasteczki gazu ciezszego na lzejsze, to gestos¢ w tej objetosci zmaleje. Wilgotnosé ma
stosunkowo maty wptyw na gestos¢ powietrza w poréwnaniu z wptywem temperatury i cisnienia.

Gestosc¢ powietrza a temperatura

Czasteczki azotu, tlenu iinnych gazéw (sktadniki powietrza) poruszajac sie zderzajg sie ze sobg
i zotoczeniem. Im wyzsza jest temperatura, tym szybciej poruszaja sie czasteczki. Zatem kiedy
powietrze jest podgrzewane, molekuty przyspieszajg, ato oznacza, ze ich zderzenia sg coraz



silniejsze. Jesli ogrzane powietrze jest otoczone tylko powietrzem (o innej temperaturze) bedzie ono
odpychato powietrze otaczajace je. Podobny proces zachodzi w atmosferze - gestosé powietrza
zmniejsza sie kiedy jego temperatura rosnie (jest ono ogrzewane).

Gestosc¢ powietrza a cisnienie

Cisnienie ma odwrotny wptyw na gesto$¢ powietrza niz temperatura. Wraz ze wzrostem cisnienia
wzrasta gestos¢. Uktady cisnienia majg takze wptyw na gestos¢ powietrza, ale nie tak znaczacy jak
wysokos$é. Mozna zauwazy¢, ze gestosé powietrza jest najnizsza na duzej wysokosci w upalny dzien,
kiedy cisnienie atmosferyczne jest niskie, zas najwyzsza na matej wysokosci, przy wysokim cisnieniu
i niskiej temperaturze (stoneczny, ale mrozny dzien).

Wielkos¢ bteddéw wynikajacych ze zmian gestosci powietrza jest silnie zalezna od gestosci wazonej
probki. Dla probek o matych gestosciach rzedu 500 — 4000 kg/m® btad wynikajacy ze zmian gestosci
powietrza jest znaczny. Jego wielko$¢ jest zalezna réwniez od masy prébki.

Wyliczenie gestosci powietrza:

~0,348444 p—h (0,00252 t —0,020582)
Pa 27315+t

gdzie: p,— gestos¢ powietrza [kg/m3]
p — ci$nienie atmosferyczne [hPa]
h — wilgotnos¢ powietrza [%]

t — temperatura powietrza [°C]

Wyliczenie poprawnej masy [m] skorygowanej o wypér powietrza

gdzie: m —masa prébki
pa — gestosé powietrza [kg/m°]
p. — gestosé wzorca jakim byta ustalana doktadno$é wagi [8000kg/m?]
p — gestos¢ probki, ktora jest wazona [kg/m?]

W — wynik wazenia
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Przyktad:

Cisnienie powietrza 996hPa, wilgotno$é 45%, temperatura 25°C, prébka typu korek o gestosci
240kg/m® o masie 5g

_0,348444-996 — 45 (0,00252 - 25 - 0,020582)

, =1,1576kg/m’ 3
P 27315 +25 s ©
| L1576kg/m’
3
- S000kgm 5. _ s 135064 (4)
I 1,1576kg/m
240kg/m’

W rzeczywistosci wszelkie pomiary, ktére sg codziennie wykonywane przez setki laborantow raczej
nie uwzgledniajg powyzszych zaleznosci. Dla okreslanie poprawnej masy analizowanej probki nalezy
znac jej gestos¢ oraz gestos¢ powietrza a nastepnie wyliczy¢ poprawke. Okreslenie gestosci prébki
z odpowiednig dokfadnoscia jest tu pierwszym podstawowym problemem. Z tego tez powodu
okreslenie rzeczywistych mas ma zastosowanie w pracach badawczych. Wsparciem moze by¢
funkcja korekcji wyporu powietrza dostepna w niektérych modelach wag.

Dzieki tej funkcji mozna wyliczyé gesto$¢ powietrza. Procedura jest dos¢ prosta: nalezy zwazyé
wzorzec stalowy o masie 100g a nastepnie wzorzec aluminiowy o masie 100g. Poniewaz, gestos¢
wzorca stalowego wynosi 8000kg/m® a wzorca aluminiowego 2400kg/m® sita wyporu powietrza jest
rézna dla kazdego znich. Pozwala to wyznaczyé gesto$¢ powietrza, ktéra jest potrzebna
dla wyznaczenia rzeczywistej masy prébki.

3.6. Przyspieszenie ziemskie — wplyw na procesy wazenia

Obok niezaprzeczalnych zalet wspotczesnych wag elektronicznych takich jak wygoda uzytkowania,
szybkos$¢ wazenia, ergonomicznosé, jest tez istotny czynnik negatywny, ktéry jest niedoceniany
a wrecz czasami pomijany. Tym czynnikiem jest przyspieszenie ziemskie, kiére moze powodowaé
zmiane doktadnosci wag elektronicznych. Oczywiscie problem ten nie dotyczy wszystkich wag i jest
zwigzany zaréwno z konstrukcjg wagi jak i zjej rozdzielczoscia. Szczego6towa analiza problemu
zostata omowiona w publikacji WELMEC 2. — Gravity zones 3.3. co podkresla znaczenie tego
problemu. Jak pokazuje praktyka nie wszyscy uzytkownicy oraz producenci wag zdaja sobie sprawe
z bteddéw, jakie moga wystapi¢. Wartosé przyspieszenia ziemskiego jest zalezna od zmian szerokosci
geograficznej oraz wysokosci nad poziomem morza, co dodatkowo komplikuje w pewnym stopniu
to zagadnienie zaréwno dla uzytkownikéw jak i producentéw wag.

Wyskalowanie wag elektronicznych w jednostkach masy wymaga uwzglednienia wartosci
przyspieszenia ziemskiego ,,g” wystepujacego w miejscu adiustacji. Natomiast przemieszczenie wagi
zmiejsca adiustacji do miejsca uzytkowania wymaga uwzglednienia zmian dokfadnosci wagi
na wskutek zmian warto$ci przy$pieszenia ziemskiego.

Taka korekte mozna realizowaé na rozne sposoby zaleznie od mozliwosci funkcjonalnych wagi.
Zaniechanie takiej procedury wigze z wystepowanie btedéw w wazeniu. Zeby uswiadomi¢ sobie skale
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problemu nalezy wykona¢ praktyczne obliczenia zmian wielko$ci przy$pieszenia ziemskiego biorac
pod uwage wptyw szerokosci geograficznej oraz maksymalnej wysokosci nad poziom morza
a nastepnie odnies¢ je do btedow, jakie powstang w wadze. Doktadng procedure postepowania w tym
zakresie zawiera Dyrektywa 90/384/EEC.

Wzor dla wyliczania wartosci przyspieszenia ziemskiego z uwzglednieniem szer. geograf. i wysokosci
n.p.m:

g= 9,780318 {1+5,3024 - 10° sin’p - 5,8 - 10° sin*(2¢)}-3,085 - 10° - a [m s

gdzie:
g - warto$¢ przyspieszenia ziemskiego
(0] - szerokos¢ geograficzna [°]
a - potozenie nad poziomem morza [m]

Zgodnie z Dyrektywa 90/384/EEC bfedy, jakie moga byé efektem zmian szerokos$ci geograficznej
nie moga by¢ wigksze niz %5 Btedow Granicznych Dopuszczalnych, co obrazuje ponizsza zaleznosé.

n(Age + Aga) BGD
<
Or 3e
(6)
gdzie:
n - ilo$¢ dziatek legalizacyjnych wagi
Age - odchylenie wynikajace ze zmian szerokosci geograficzne;j
Aga - odchylenie wynikajgace ze zmian wysokosci n.p.m.
gR - warto$¢ nominalna przyspieszenia ziemskiego dla wybranej strefy

BGD - btad graniczny dopuszczalny

Uwzgledniajac powyzszy warunek dowolny obszar mozna podzielic na strefy grawitacyjne w taki
sposéb, zeby:
réznice przyspieszenia ziemskiego wystepujace pomiedzy dowolnymi miejscami
uzytkowania przyrzadu u obrebie danej strefy a wartoscia nominalng przyspieszenia
ziemskiego [g,] dla danej strefy nie powodowaty wystapienia btedu wiekszego niz 1/3BGD.

llos¢ stref grawitacyjnych jest oczywiscie zalezna od rozdzielczosci wagi — im doktadniejsza waga tym
wiecej stref jest wymaganych.

Dla wag klasy doktadno$ci lll wystarczajacy jest podziat Polski na 3 strefy grawitacyjne. Dla wag klasy
doktadnosci Il nalezatoby wprowadzi¢ znacznie wiecej stref, ale w zasadzie jest to pozbawione sensu,
zwtaszcza, ze w obrebie strefy nalezy rozpatrywa¢ zmiane nie tylko szerokosci geograficznej, lecz
réwniez wysokosci n.p.m.
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Poza tym niedokiadnos¢ wskazania miejsca uzytkowania pod wzgledem szerokosci geograficznej
i wysokosci n.p.m. moze powodowac¢ wyliczenie btednego wspdtczynnika korygujacego. W efekcie
klient otrzyma wage obarczong btedem wskazan. Nalezy przy ty zaznaczy¢, ze BGD dla wag klasy I
nie jest zbyt duzy, wiec o pomytke nietrudno. Z tego tez powodu jest to rozwigzanie niestosowane.

Szczecin

Bydgoszcz 13BGD

S /A ©
Poznan tadz Warszawa

I' RADOM
©) 1!3BG ’

1ISBGD\’

Rys. 7. Podziat Polski na strefy grawitacyjne

Wielkosci btedéw jakie moga by¢ efektem zmian wartosci ,,g” sa uzaleznione od rozdzielczosci wag,
czyli ilosci dziatek legalizacyjnych (n). Nie bez znaczenia jest rdwniez wielko$¢ przemieszczenia
uwzgledniajac:

zmiane szerokosci

zmiane wysokosci nad poziom morza

Dla potrzeb obliczen przyjeto zatozenie, ze waga byta adiustowana w Krakowie a nastepnie
przemieszczona do Gdanska, gdzie po instalacji nie wykonano adiustacji.

1. Potozenie Krakowa: 50° szerokosci geograficznej, 250m.n.p.m

2. Polozenie Gdanska 54 ° szerokosci geograficznej, 10m.n.p.m

Parametry techniczne wagi:
Obcigzenie maksymalne 2209
Dziatka elementarna d=0,1mg

Dziatka legalizacyjna e=1



Btad Gr. Blad spowodowany
Max . . Dopuszcz. Dop::::c::lny zmiang ,,g” Suma
PN-EN .
zmian ng” Szer. Wys_ bl’QdOW
Sl geogr. n.p.m.
[MPe] [MPe]/ 3 [E] [E] [E]
220 g 0,img 1mg 1,5mg 0,5mg +79 mg +16 mg 95mg

Jak widac¢ btedy wagi znacznie przekraczaja wartosci dopuszczalne. Stad wynika praktyczny wniosek,
ze adiustacja po przemieszczeniu wagi jest koniecznoscig. Podobne zaleznosci dotyczg réwniez
innych wag klasy doktadnosci Il oraz Ill.

Korekta btedéw wynikajacych z przemieszczenia wagi

Jednym ze skutecznych sposobdw eliminacji tych btedow jest adiustacja wagi w miejscu
jej ustawienia. Dla wag klasy doktadnosci | oraz wiekszosci wag klasy doktadnosci I, problem
uodpornienia wagi na wptyw zmiany ,,g” rozwigzuje sie poprzez wprowadzenie automatycznej
adiustacji wewnetrznej, odwaznikiem zabudowanym wewnatrz wagi. Dodatkowo system ten eliminuje
btedy temperaturowe, dzieki ciggtemu pomiarowi temperatury pracy wagi i wykrywaniu istotnych dla jej
pracy zmian tzw. adiustacja temperaturowa.

Jednakze istniejg na rynku wagi klasy doktadnosci II, dla ktérych realizuje sie tzw. dwuetapowe
deklarowanie zgodnosci. Procedura taka polega na wykonaniu adiustacji wzorcem zewnetrznym
w miejscu instalacji wagi eliminujgc tym samym btad wynikajacy ze zmian wartosci przyspieszenia
ziemskiego.

Taka procedure mozna realizowaé réwniez dla wag klasy doktadnosci lll, jezeli uznana ona bedzie za
zasadna. Innym akceptowanym sposobem korekty btedéw pochodzacych od zmian ,,g” jest
wprowadzenie w momencie produkcji przez producenta odpowiedniej poprawki uwzgledniajace;
réznice miedzy miejscem produkcji a rzeczywistym miejscem pracy wagi.
Z punktu widzenia ekonomii jest to stuszne rozwigzanie, ale wymaga precyzyjnego okreslenia miejsca
pracy wagi wzgledem miejsca pierwszej adiustacji i moze byé stosowane praktycznie tylko w wagach
0 rozdzielczosci mniejszej niz 5000e.

Literatura
1. Zagadnienia metrologiczne wag nieautomatycznych — norma PN-EN 45501
2. WELMEC 2. — Gravity zones 3.3

3. Wyposazenie elekiryczne do pomiaréw, sterowania iuzytku w laboratoriach. Wymagania
dotyczace kompatybilnosci elektromagnetycznej (EMC) — PN-EN 61326
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Stawa Pszeniczka — Raatz
Okregowy Urzad Miar w Poznaniu
Petnomocnik Dyrektora ds. Jakosci

Nadzér nad wyposazeniem i zapewnienie warunkéw
srodowiskowych — w praktyce laboratoriow
wzorcujacych terenowej administracji miar

W referacie przedstawiono ogdine zasady nadzorowania wyposazenia
pomiarowego oraz zapewnienia warunkow S$rodowiskowych w laboratoriach
wzorcujgcych. Odniesiono sie rowniez do aspektow normatywnych wobec
wyposazenia pomiarowego w akredytowanych laboratoriach wzorcujgcych.
Przedstawiono  praktyczne rozwigzania w zakresie = postepowania
Z wyposazeniem pomiarowym i zapewnienia warunkow $rodowiskowych
na przyktadzie laboratoriow wzorcujgcych terenowej administracji miar.

1. Wprowadzenie

Wyposazenie - w laboratoriach wzorcujacych - stuzace do wzorcowania przyrzaddéw pomiarowych
powierzonych przez klientéw odgrywa istotng role w zapewnieniu spéjnosci wynikobw pomiaréw
z panstwowymi wzorcami jednostek miar. Aby zapewni¢ miarodajne wyniki pomiaréw, niezbedne jest
stosowanie wyposazenia o odpowiednich wtasciwosciach metrologicznych i doktadnosci. Prawidtowa
realizacja wzorcowan musi odbywac sie w okreslonych warunkach srodowiskowych determinowanych
przez przyjete do stosowania metody pomiarowe.

Podstawg zapewnienia spojnosci pomiarowej jest wzorcowanie wyposazenia przez kompetentne
organizacje; tj. krajowa instytucje metrologiczng (w Polsce Gtéwny Urzad Miar) albo przez
akredytowane laboratoria wzorcujace.

Laboratoria wzorcujace terenowej administracji miar wykonujg wzorcowanie w statej siedzibie
lub poza nia, przy uzyciu odpowiednich wzorcow iprzyrzaddw pomiarowych (zapewniajacych
wymagang doktadnos$c) oraz w okreslonych warunkach srodowiskowych.

2. Aspekty normatywne dotyczace nadzorowania wyposazenia pomiarowego
i warunkow srodowiskowych w laboratorium

2.1 Wymagania, terminy i definicje

Wymagania techniczne a w szczegdlnosci pkt 5.5 normy PN-EN ISO/IEC 17025 [1] i dodatkowo
wymagania dotyczace zapewnienia jakosci wyposazenia pomiarowego zawarte w normie PN-ISO
10012-1 [2] stanowig podstawe dla ustalania zasad nadzoru nad wyposazeniem w laboratorium.
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Ponadto Polskie Centrum Akredytacji, jako krajowa jednostka akredytujaca, okresla w dokumentach
DA-06 [3] i DA-05 [4] wiasne polityki dotyczace zapewnienia spojnosci pomiarowej i wykorzystywania
badan biegtosci / poréwnan miedzylaboratoryjnych w procesach akredytacji i nadzoru PCA.

Definicje terminbw metrologicznych podaje Migedzynarodowy Stownik Podstawowych i Ogdlnych
Terminéw Metrologii [5]. Mozna takze korzysta¢ z definicji zawartych w normie PN-ISO 10012-1 [2].
Ustawa Prawo o miarach [6], rozporzadzenia ministra witadciwego do spraw gospodarki
oraz obwieszczenia Prezesa Gtéwnego Urzedu Miar regulujg réwniez zagadnienia i okreslenia
z zakresu metrologii np.: hierarchiczny uktad sprawdzan.

Zasady hierarchicznego uktadu sprawdzan wzorca jednostki miary masy przedstawiono ponizej:

Prototyp 1 kg

Wzorce (kopie 1 kg) GLOWNY URZAD MIAR

Wzorce odniesienia klasa doktadnosci E1
(od 1 mg do 50 kg)

Wzorce masy klasy doktadnosci E2
OKREGOWE | OBWODOWE

URZEDY MIAR

AKREDYTOWANE
LABORATORIA WZORCUJACE

W2zorce masy klasy doktadnosci F1

Wzorce masy klas doktadnosci F2 i M1

Odwazniki uzytkowe

. PRZEMYSt, HANDEL
klas dokfadnosci E2, F1, F2, M1, M2

Rys. 1. Hierarchiczny uktad sprawdzan wzorca jednostki miary masy

Przyktadowo, hierarchiczny uktad sprawdzan ptaskoréwnolegtych ptytek interferencyjnych w jednym
z laboratoriéw wzorcujacych przedstawiono ponizej:



Interferometr Kosters

z lampa Cd
yy

A 4

Ptytki wzorcowe odniesienia
(kpl. specjalny do
wzorcowania komparatorow)

Ptytki wzorcowe kontrolne
A

Ptaskoréwnolegte ptytki interferencyjne

Rys. 2. Hierarchiczny uktad sprawdzan - ptaskoréwnolegte ptytki interferencyjne

Dane zrédtowe: OUM w Krakowie, Zespdt Laboratoriow Wzorcujgcych (AP 082)

Normy dotyczace danego przyrzadu pomiarowego stanowig podstawe do orzekania o jego zgodnosci
z wymaganiami  metrologicznymi. Reguty orzekania zgodnosci zawarte sa w normie
PN-EN [ISO 14253-1 [7]. Natomiast wytyczne dotyczace oceny iprzedstawiania zgodnosci
ze specyfikacjg zwarte sg w dokumencie ILAC G8 [8].

2.2 Zalecenia i wytyczne dotyczace wyposazenia i wzorcowania

Laboratoria korzystajg z zalecen i wytycznych organizacji europejskich i miedzynarodowych.

Przyktadowo, zalecenia dotyczace wzorcow masy zawarte sg w dokumencie OIML R 111 -1 [9],
miernikéw cyfrowych w przewodniku EA-10/15 [10].

Wytyczne odnosnie okreslania odstepdéw czasu pomiedzy wzorcowaniami wyposazenia pomiarowego
wykorzystywanego w laboratoriach badawczych zwarte sg w dokumencie ILAC-G24/OIML D 10 [11].
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3. Nadzér wyposazenia i zapewnienie warunkow srodowiskowych — praktyczne
aspekty

3.1 Akredytowane laboratoria wzorcujace terenowej administracji miar

Laboratoria wzorcujace terenowej administracji miar wdrozyty i utrzymujg system zarzgdzania zgodny
z wymaganiami normy PN-EN ISO/IEC 17025 [1]. Polskie Centrum Akredytacji udzielito akredytacji 19
stycznia 2006 r. dla dziewieciu zespotéw laboratoriéw wzorcujacych.

Cate wyposazenie stosowane do wzorcowan (w tym wyposazenie do pomiaréw warunkow
srodowiskowych) w laboratoriach wzorcujacych terenowej administracji miar jest wzorcowane
w Gtownym Urzedzie Miar (GUM, Ilub/i winnym NMI) albo w akredytowanych laboratoriach
wzorcujacych (krajowych i zagranicznych) o odpowiedniej najlepszej mozliwosci pomiarowe;j.
Laboratoria wzorcujace terenowej administracji miar wykazuja powigzanie swojego wyposazenia
z jednostkami Miedzynarodowego Uktadu Jednostek Miar (Sl) za posrednictwem nieprzerwanego
tancucha poréwnan.

3.2 Nadzoér nad wyposazeniem

Procedury nadzorowania wyposazenia w laboratoriach wzorcujacych terenowej administracji miar
nie sa jednolite, jednakze spetniaja wymagania normy PN-EN ISO/IEC 17025 [1]. Wyposazenie jest
kwalifikowane i oznaczone etykietami zawierajgcymi informacje o statusie wzorcowania. Wzorcowanie
wyposazenia odbywa sie w ustalonych odstepach czasu przez kompetentne organizacje a otrzymane
wyniki wzorcowania sg analizowane pod katem stabilnosci wtasciwosci metrologicznych.

Laboratoria przeprowadzajg sprawdzenia okresowe wyposazenia zgodnie  z ustalonymi
harmonogramami. Ponadto wyposazenie pomiarowe jest wtasciwie przechowywane i zabezpieczane
(rébwniez w trakcie transportu) oraz uzywane przez upowazniony personel, zgodnie zjego
przeznaczeniem.

Przyjete zasady nadzorowania wyposazenia iprowadzone zapisy wtym zakresie w zespofach
laboratoriow wzorcujacych terenowej administracji miar zostaly zaakceptowane przez auditoréw
i ekspertéw technicznych Polskiego Centrum Akredytacji.

Ogolne zasady nadzoru nad wyposazeniem w jednym z zespotéw laboratoriow wzorcujgcych
przedstawiono ponize;:

W Zespole Laboratoriow Wzorcujacych (ZLW) zostata opracowana procedura ogélna ,Nadzér nad
wyposazeniem pomiarowym”, w ktérej ustalone sg =zasady postepowania z wyposazeniem
pomiarowym ZLW oraz okre$lony system jego nadzorowania, zapewniajgcy prawidiowe
przeprowadzanie wzorcowan.

ZLW posiada wyposazenie pomiarowe zapewniajgce wykonywanie wzorcowan na poziomie zgodnym
z oczekiwaniami klienta.

Catos¢ posiadanego wyposazenia pomiarowego kwalifikowana jest przez kierownika laboratorium
do jednej z nastepujacych kategorii:

wzorce odniesienia (oznaczone identyfikatorem W),

wzorce robocze (oznaczone identyfikatorem PP),

urzadzenia pomocnicze (oznaczone identyfikatorem UP),



wyposazenie rezerwowe (oznaczone identyfikatorem R).

Catos¢ wyposazenia pomiarowego znakowana jest identyfikatorem skladajagcym sie z numeru
identyfikacyjnego i statusu wyposazenia.

Identyfikatory nanoszone sg na wyposazenie pomiarowe w formie etykiet samoprzylepnych
lub przywieszek.

W zaleznosci od kategorii wyposazenia pomiarowego, identyfikatory wyréznione sg nastepujgcymi
kolorami:

zielonym dla wzorcow odniesienia (W),

biatym dla wzorcéw roboczych (PP),

niebieskim dla urzadzen pomocniczych (UP),

z6itym dla wyposazenia rezerwowego (R).

Wszystkie informacje dotyczace wyposazenia pomiarowego zawarte sg w komputerowej bazie danych
»,Nadzor nad wyposazeniem pomiarowym”.

Wyposazenie pomiarowe ZLW wzorcowane jest zgodnie zharmonogramem wzorcowania
wyposazenia pomiarowego w ZLW. Informacje o czasookresach wzorcowania zamieszczone sg
rébwniez w komputerowej bazie danych ,Nadzér nad wyposazeniem pomiarowym”. Wzorce
odniesienia iwzorce robocze znajdujgce sie w laboratoriach ZLW podlegaja statemu systemowi
nadzoru metrologicznego obejmujacego oprécz wzorcowan nastepujace formy kontroli:

ogledziny zewnetrzne,
sprawdzenie okresowe.

Zgtoszenia klienta realizowane sa przy wykorzystaniu wyposazenia posiadajacego aktualne
Swiadectwa wzorcowania.

W laboratoriach — stosownie do posiadanego wyposazenia pomiarowego — organizowane sg
stanowiska pomiarowe do wykonywania $cisle okreslonych wzorcowan. Wykazy utworzonych
stanowisk pomiarowych znajduja sie w komputerowej bazie danych ,Nadzér nad wyposazeniem
pomiarowym”.
Dla kazdego stanowiska pomiarowego przechowywane sg — w odpowiednio o0znaczonym
segregatorze — nastepujace dokumenty:
instrukcje wzorcowania, szacowania niepewnosci pomiaru, postepowania oraz obstugi zwigzane
ze stanowiskiem pomiarowym,
wzory zapisek (protokotéw pomiaréw) zwigzanych z wzorcowaniami realizowanymi na stanowisku
pomiarowym,
informacja o miejscu przechowywania kart uprawnien iodpowiedzialnosci pracownikow
odpowiedzialnych za stanowisko oraz uprawnionych do korzystania z niego.

Dane zrédfowe: OUM w Bydgoszczy, Zespdt Laboratoriow Wzorcujacych (AP 088)

3.3 Warunki srodowiskowe

Ogolne zasady zapewnienia warunkéw Srodowiskowych w jednym z zespotow laboratoriow
wzorcujacych przedstawiono ponizej:

Zesp6t Laboratoribw Wzorcujacych zapewnia prawidtowg realizacje wzorcowan w odpowiednich
warunkach $rodowiskowych. Warunki srodowiskowe sa monitorowane, nadzorowane i rejestrowane.
W przypadku niespetnienia warunkéw srodowiskowych wykonywanie wzorcowan zostaje wstrzymane.
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Dostep do pomieszczen, w ktorych wykonuje sie pomiary jest ograniczony wylgcznie do oséb
uprawnionych. Obecnos¢ klienta w trakcie wykonywania pomiaréw — jezeli jest to niezbedne — odbywa
sie wylacznie pod nadzorem personelu laboratorium.

W trakcie wykonywania wzorcowania w stalej siedzibie laboratorium Ilub poza siedzibg
u uzytkownika przyrzadu pomiarowego, odnotowuje sie warunki S$rodowiskowe. Podczas
wykonywaniu wzorcowania przyrzadéw pomiarowych u klienta zapewniono odpowiednie wyposazenie
przenosne niezbedne do monitorowania warunkéw otoczenia.

W kazdej instrukcji wzorcowania okreslony jest przedziat wartosci temperatury i wilgotnosci,
przy ktérych nalezy wykonywaé wzorcowanie. Do wzorcowania mozna przystapic tylko wtedy, kiedy
wartos¢ parametrow otoczenia jest zawarta w okreslonych przedziatach z uwzglednieniem
niepewnosci pomiaru. Niepewno$¢ pomiaru temperatury iwilgotnosci przyjmuje sie réwng
niepewnosci pomiaru podanej w swiadectwie wzorcowania termometru i higrometru.

W przypadku stwierdzenia przekroczenia okreslonego przedziatlu warunkédw odniesienia w trakcie
wzorcowania nalezy odstgpi¢ od wzorcowania ipowtdrzyé pomiary w wiasciwych warunkach
Srodowiskowych.

Dane zrédtowe: OUM w Szczecinie, Zespdt Laboratoriow Wzorcujgcych (AP 089)
Sposéb rejestracji warunkéw $rodowiskowych jest uzalezniony od mozliwosci technicznych
stosowanego wyposazenia, jak réwniez od indywidualnych ustalen zespotéw laboratoriow
wzorcujacych terenowej administracji miar.

3.3 Analiza wpltywu warunkow srodowiskowych na wyniki pomiarow

Analize warunkéw s$rodowiskowych podczas wykonywania wzorcowania ptytek wzorcowych
przedstawiono ponize;:

Pomiar dtugosci ptytek wzorcowych odbywa sie w nastepujacych warunkach otoczenia:
temperatura (20,0 £ 0,5) °C;
wilgotnos¢ wzgledna (30 = 70) %.

Temperatura otoczenia w trakcie wykonywania pozostatych czynnosci: (20,0 = 1,0) °C.

Temperatura otoczenia jako istotny parametr jest mierzona i zapisywana w protokole wzorcowan
na poczatku ikoncu pomiaru kazdej ptytki wzorcowej. Ponadto monitorowanie warunkow
Srodowiskowych odbywa sie w sposéb ciagty.

Pomiar wilgotnosci odbywa sie raz dziennie i jest zapisywany w protokole wzorcowania.

W oparciu o zarejestrowane pomiary temperatury przeprowadza sie miesieczne analizy warunkéw
Srodowiskowych i zachowania sie systemu klimatyzacyjnego.
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TEMPERATURA OTOCZENIA W POMIESZCZENIU LABORATORIUM
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Rys. 3. Zmiany temperatury otoczenia w pomieszczeniu laboratorium

Parametry dotyczace zmian temperatury w czasie catej doby:

Srednia warto$¢ temperatury w miesigcu: 19,98 °C
Minimalna srednia dobowa w miesigcu: 19,65 °C
Maksymalna $rednia dobowa w miesigcu: 20,27 °C
Rozrzut temperatur srednich dobowych w miesigcu: 0,62 °C
Temperatura minimalna w miesiacu: 17,4 °C
Temperatura maksymalna w miesigcu: 20,6 °C
Maksymalna zmienno$é dobowa temperatury w miesigcu: 29 °C
Réznica miedzy temperaturg minimalng i maksymalng w miesigcu: 3,2 °C
22
21,5
21 4
20,5 - L
20 A
19,5
19
18,5 -
18

1 3 5 7 9 11 13

— temperatury powyzej sredniej dobowej

— temperatury ponizej $redniej dobowej -

Rys. 4. Dobowe temperatury otoczenia w poszczegdlnych dniach w skali miesigca
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Parametry dotyczace zmian temperatury w godzinach pracy:

Procentowy udziat wskazan temperatury o wartosciach: w ciggu catego miesiaca:

<19,0 «C 0,8 %

(19,0 + 19,4) <C 4,1 %

(19,5 = 20,5) °C 94,3 %

(20,6 = 21,0) °C 0,7 %

>21,0 °C 0,0 %
<19,0 °C

(19,0 = 19,4) °C
(19,5 + 20,5) °C
(20,6 = 21,0) °C

Rys. 5. Procentowy udziat wskazan temperatury w danych przedziatach w ciggu miesigca

Parametry dotyczace zmian temperatury w godzinach pracy:

max predkos¢ spadku temperatury w catym miesigcu: -0,23 °C/min
max predkos¢ wzrostu temperatury w catym miesigcu: 0,17 °C/min
% zmian temperatury z przedziatu <-0,05; +0,05> °C/min 94,7 %
% zmian temperatury spoza przedziatu <-0,05 +0,05> °C//min 5,3 %

taczny czas wystapienia:

— temperatury 19,5 + 20,5 °C, pozwalajacej na wykonywanie pomiardow: 13530 min
— temperatury 19,0 + 21,0 °C, pozwalajacej na stabilizacje ptytek wzorcowych: 14325 min
— temperatury spoza przedziatu dopuszczalnego (19,0 + 21,0 °C) — ztej: 75 min

Udziat procentowy w czasie catkowitym:
— temperatury 19,5 + 20,5 °C, pozwalajacej na wykonywanie pomiarow: 94,0 %
— temperatury 19,0 + 21,0 °C, pozwalajacej na stabilizacje ptytek wzorcowych: 99,5 %

— temperatury spoza przedziatu dopuszczalnego (19,0 + 21,0 °C) — ztej: 0,5 %
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stabilizacja ptytek:

— mozliwa

— niemozliwa

Rys. 6. Odsetek czasu pozwalajgcego na stabilizacje ptytek wzorcowych w ciggu miesigca

pomiary ptytek:

— mozliwe

— niemozliwe

Rys. 7. Odsetek czasu pozwalajgcego na przeprowadzanie pomiaréw ptytek wzorcowych w ciggu
miesigca

Dane zrédfowe: OUM w Poznaniu, Zespdt Laboratoriow Wzorcujacych (AP 084)
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Pomiar masy — nadzo6r nad wyposazeniem
pomiarowym

Referat przedstawia praktyczne sposoby nadzoru nad wyposazeniem
pomiarowym jakim sq wagi oraz wzorce masy. Zawarto w nim korzysci ptynace
Z regularnego  wzorcowania i sprawdzania  wyposazenia  w aspekcie
wyeliminowania lub uwzgledniania zjawisk majgcych istotny wplyw na wynik
pomiaréw. Uwzgledniono sposoby przeprowadzania sprawdzen iwzorcowan
wyposazenia pomiarowego oraz interpretacje otrzymanych  wynikow.
Przedstawione zostaty wytyczne dotyczgce dostosowania czasu pomiedzy
poszczegdlnymi kontrolami oraz sposob prowadzenia zapiséw.

1. Sprawdzanie, wzorcowanie wag

W celu zapewnienia prawidtowego pomiaru masy z uzyciem wag nalezy byé swiadomym istotnych
czynnikow, ktére moga mie¢ wptyw na wykonywany pomiar. Czes¢ z tych czynnikéw okreslajg nam
wiasciwosci metrologiczne wagi. Poprzez wykonywanie sprawdzen i wzorcowan mozemy poznac ich
wartos¢ ioszacowaé wptyw na wynik pomiaru. Wyznaczone podczas kontroli wartosci moga
z powodzeniem by¢ wykorzystane przy szacowaniu niepewnosci wykonywanych pomiaréw. Aby
wyodrebnic¢ interesujace nas parametry musimy dostosowac sposéb kontroli do charakteru codzienne;
pracy wagi. To determinuje okreslone punkty pomiarowe, odpowiednie wzorce masy, ktorych
bedziemy uzywaé do kontroli, metode wzorcowania, sprawdzania oraz parametry jakie bedziemy
wyznaczali podczas kontroli.

1.1 Dobor punktow pomiarowych

Celem prawidtowego doboru obcigzen, przy ktérych bedzie prowadzona kontrola wagi nalezy wzig¢
pod uwage nawazki, ktére stosujemy w codziennej pracy. Aby méc zweryfikowac prawidtowe dziatanie
wagi punkty pomiarowe powinny by¢ zblizone do obcigzen realizowanych przez materiaty wazone na
wadze w uzytkowaniu. w przypadku gdy mamy do czynienia z duzg iloscia nawazek Ilub nie ma
okreslonych konkretnych obciazen, przy ktérych pracuje waga (np. nowa waga), mozna wyznaczyc¢
zakres wazenia od minimalnej (Min) do maksymalnej (Max) porcji materialu wazonej na wadze,
a nastepnie wybrac ok. 5 punktéw, najlepiej o wartosciach zblizonych do:

1. Min;

2. 0,25 Max;
3. 0,5 Max;
4. 0,75 Max;

5. Max sprawdzanego zakresu,
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pamietajac, ze do sprawdzenia kazdego z punktéw pomiarowy nalezy uzywac jak najmniejszej ilosci
wzorcow.

Prawidtowy dobér punktéw pomiarowych powinien uwzglednia¢ stosowanie urzadzenia tarujgcego.
Jezeli mamy do czynienia z uzyciem tary podczas codziennych pomiarow, nalezy uwzglednic
to przy procedurach zwigzanych z kontrola.

W przypadku doboru punktéw pomiarowych przy wzorcowaniu, gdy mamy do czynienia z duzg iloscig
obcigzen, mozliwe jest wykonanie wzorcowania liniowego. Informuje nas ono o btedach wskazan
wagi w badanym zakresie, a nie tylko w konkretnych, wybranych punktach.

1.2 Bledy graniczne dopuszczalne dla wag

Wyznaczanie btedéw granicznych dopuszczalnych (BGD) jest indywidualng sprawg kazdego
laboratorium i w duzej mierze zalezy od charakteru pomiaréw oraz od stopnia doktadnosci Z jakg
majg by¢ one wykonane. Dobér btedéw granicznych dopuszczalnych dla wag moze opiera¢ sie na
normach dotyczacych wag, aprzede wszystkim na wytycznych norm iprocedur zwigzanych
z procesami pomiarowymi, w ktérych te wagi sg stosowane. Dlatego to uzytkownik wagi, biorac pod
uwage jej zastosowanie, musi odpowiedzie¢ sobie na pytanie jakich wartosci BGD waga nie
przekroczyc.

Ponizej, w Tabeli 1 przedstawiono spos6b doboru btedéw granicznych dopuszczalnych na podstawie
normy PN-EN 45501 ,Zagadnienia metrologiczne wag nieautomatycznych”.

Btad graniczny Dla obcigzen m wyrazonych w dziatkach legalizacyjnych e

dopuszczalny I M ] ]l

£05e 0<m <50000 0<m <5000 0<m <500 0<m=<50
50 000 < m < 200

tl1e - 5000 < m <20 000 500 < m <2 000 50 < m < 200

t15e 200 000 <m 20000<m<100000 2000<m<10000 200<m <1000

Tabela 1. Btedy graniczne dopuszczalne dla wag nieautomatycznych zgodnie z norma PN-EN 45501
~Zagadnienia metrologiczne wag nieautomatycznych”.

1.3 Dobor wzorcow masy

Dob6r wzorcéw masy do sprawdzania wagi nalezy rozpatrywac¢ w oparciu o dwie metody:

pierwsza, to zasada ktdéra mowi, ze bitad graniczny dopuszczalny wzorca nie moze przekraczac
1/3 btedu granicznego dopuszczalnego wagi dla danego obcigzenia.

BGDuzorca < 1/3 BGDyagi (1)

W Tabeli 2 przedstawiono zestawienie btedéw granicznych dopuszczalnych dla wzorcéw zgodnie
z Zaleceniem Miedzynarodowym OIML R111-1: 2004 ,Weights of classes E; E,, Fy, F2, My, My, My,
M2-3! MS”

druga zasada doboru wzorcéw zaleca uzycie odpowiednich klas wzorcéw do odpowiednich klas

wag zgodnie z wytycznymi zawartymi w OIML R111-1: 2004 ,Weights of classes E; E,, Fy, F,
M1, M2, Ma, Ma3, M3

E; — wzorce przeznaczone do wzorcowania wzorcéw klasy E,; przeznaczone do zapewnienia
spojnosci pomiarowej miedzy panstwowym wzorcem masy a wzorcami klasy E, i nizszymi.
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E, — przeznaczone dla wag klasy doktadnosci i oraz do wzorcowania wzorcow klasy F;.
Fi — przeznaczone dla wag klasy doktadnosci i i Il oraz do wzorcowania wzorcow klasy Fo.
F, — przeznaczone dla wag klasy doktadnosci Il oraz do wzorcowania wzorcéw klasy M;.
M, — przeznaczone dla wag klasy doktadnosci lll oraz do wzorcowania wzorcow klasy M.
M. — przeznaczone dla wag klasy doktadnosci lll oraz do wzorcowania wzorcow klasy M.
Ms — przeznaczone dla wag lll oraz Il klasy doktadnosci.

Powyzszy spos6b doboru wzorcédw moze mie¢ réwniez zastosowanie przy wyborze odwaznika
adiustacyjnego.

Nalezy pamietaé, ze sprawdzenie wagi nie moze sie odbywac¢ z uzyciem tego samego wzorca
masy, ktory byl uzywany do jej adiustaciji.

Masa E, E. F F. M, M. M,
nominalna +om +dm +dm +dm +om +om +om
wzorca masy mg
5000 kg = = 25000 80 000 250 000 800 000 2500 000
2 000 kg = = 10 000 30 000 100 000 300 000 1000 000
1 000 kg = 1600 5000 16 000 50 000 160 000 500 000
500 kg = 800 2500 8 000 25 000 80 000 250 000
200 kg = 300 1000 3 000 10 000 30 000 100 000
100 kg = 160 500 1600 5000 16 000 50 000
50 kg 25 80 250 800 2500 8 000 25000
20 kg 10 30 100 300 1000 3 000 10 000
10 kg 5 16 50 160 500 1600 5000
5 kg 2,5 8,0 25 80 250 800 2500
2 kg 1,0 3,0 10 30 100 300 1000
1 kg 0,5 1,6 5,0 16 50 160 500
500 g 0,25 0,8 2,5 8,0 25 80 250
200 g 0,10 0,3 1,0 3,0 10 30 100
100 g 0,05 0,16 0,5 1,6 5,0 16 50
50 ¢ 0,03 0,10 0,3 1,0 3,0 10 30
209 0,025 0,08 0,25 0,8 2,5 8,0 25
10 g 0,020 0,06 0,20 0,6 2,0 6,0 20
59 0,016 0,05 0,16 0,50 1,5 5,0 16
29 0,012 0,04 0,12 0,4 1,2 4,0 12
19 0,010 0,03 0,10 0,3 1,0 3,0 10
500 mg 0,008 0,025 0,08 0,25 0,8 2,5 =
200 mg 0,006 0,020 0,06 0,20 0,6 2,0 =
100 mg 0,005 0,016 0,05 0,16 0,5 1,6 =
50 mg 0,004 0,012 0,04 0,12 0,4 = =
20 mg 0,003 0,010 0,03 0,10 0,3 = =
10 mg 0,003 0,008 0,025 0,08 0,25 = =
5 mg 0,003 0,006 0,020 0,06 0,20 = =
2mg 0,003 0,006 0,020 0,06 0,20 = =
1 mg 0,003 0,006 0,020 0,06 0,20 = =

Tabela 2. Btedy graniczne dopuszczalne dla wzorcéw masy zgodnie z Zaleceniem Miedzynarodowym
OIML R111-1: 2004 ,,Weights of classes E1, E2, F1, F2, M1, M1_2, MQ, M2_3, M3”.
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1.4 Metody sprawdzania wag

Metoda sprawdzania wagi powinna by¢ uzalezniona od warunkoéw jej codziennej pracy. w zaleznosci

od rodzaju wagi oraz charakteru jej pracy, sprawdzenie moze obejmowac wyznaczenie nastepujacych
parametréw:

WAGI ELEKTRONICZNE
- btad wskazania wagi
- zakres rozrzutu wskazan / odchylenie standardowe eksperymentalne

- btad wskazania wagi przy niecentrycznym obcigzeniu

WAGI MECHANICZNE
- btad wskazania wagi
- btad zakresu uchylnego

- zakres rozrzutu wskazan / odchylenie standardowe eksperymentalne

1.4.1 Blad wskazania wagi

gdzie:
B — btad wskazania wagi
W — wskazanie wagi

M — poprawna warto$¢ masy wzorca

1.4.2 Rozrzut wskazan wagi
Zakres rozrzutu wskazan wagi
R=Wyix =Wy ©)
gdzie:
Whax — maksymalna wartos¢é wskazania wagi

Wyunv— minimalna warto$¢ wskazania wagi

Odchylenie standardowe eksperymentalne

gdzie:

W, — kolejne wskazanie wagi

W — érednie wskazanie wagi.



1.4.3 Blad wskazania wagi przy niecentrycznym obcigzeniu

Btad wskazania wagi dla niecentrycznego obcigzenia wyznaczany jest dla punktu pomiarowego
najbardziej zblizonego do 1/3 maksymalnego udzwigu wagi. Wyznaczenie wartosci btedu przy
niecentrycznym obcigzeniu odbywa sie przy obcigzeniu szalki kolejno w punktach 1, 2, 3, 4 zgodnie
Z rysunkiem 1.

Rysunek 1. Sposoby obcigzania szalki dla niecentrycznego obcigzenia

1.4.4 Biad zakresu uchylnego

Wyznaczenie btedu zakresu uchylnego dotyczy tylko wag mechanicznych wyposazonych w podziatke
uchylna. Wage nalezy obcigzy¢ wzorcem o masie nominalnej, ktéra spowoduje maksymalne
wychylenie podziatki uchylnej. Sposéb obliczen identyczny jak w punkcie 1.4.1.

1.5 Warunki prawidiowego sprawdzania

a) przed kazdym postawieniem wzorca masy wykona¢ zerowanie wagi - dotyczy wszystkich
omawianych czynnosci przy sprawdzaniu wag.

b) wzorce masy naktadac tylko w rekawiczkach lub przy uzyciu pincety.
C) przestrzegac czasu nagrzewania wagi podanego przez producenta.

d) wypoziomowac wage.
)

e) rozgrza¢ wage poprzez kilkakrotne obcigzenie w punkcie zblizonym do max wagi (dot. gtéwnie wag
mechanicznych).

f) sprawdzenie przeprowadzaé w warunkach zblizonych do codziennej pracy wagi.

2. Kryteria akceptaciji i analiza wynikéw
2.1 Sprawdzenie

Kryterium akceptacji wynikéw sprawdzenia opiera sie na poréwnaniu btedéw wyznaczonych w trakcie
sprawdzenia do przyjetych btedéw granicznych dopuszczalnych dla danego sprawdzenia.

2.2 Wzorcowanie

Kryterium akceptacji dla wzorcowania opiera sie na poroéwnaniu btedéw przedstawionych na
Swiadectwie wzorcowania wraz z niepewnoscig ich wyznaczenia do btedéw granicznych
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dopuszczalnych. Jako akceptacje wynikéw wzorcowania mozna traktowaé wykonanie przez
laboratorium wzorcujace oceny zgodnosci z wyspecyfikowanymi wymaganiami. Nalezy jednak
pamieta¢, iz umieszczenie na Swiadectwie wpisu dotyczacego oceny zgodnosci, nastgpi tylko
przypadku gdy zaden z btedéw wymienionych na Swiadectwie nie przekracza btedoéw granicznych
dopuszczalnych okreslonych w wymaganiach.

2.3 Analiza dryftu

Analiza dryftu jest konieczna na kazdym etapie kontroli wyposazenia pomiarowego (sprawdzenie,
wzorcowanie). Dryft, czyli powolna zmiana w czasie charakterystyki metrologicznej przyrzadu,
dostarcza istotnej informacji o jakosci pracy wyposazenia pomiarowego. Najlepszg metodg
unaoczniajacg zachowanie przyrzadu jest stworzenie odpowiedniej karty identyfikacyjnej przyrzadu,
w ktorej przechowujemy wszystkie dane zwigzane zprowadzonym nadzorem metrologicznym.
Szczegolnie przy zastosowaniu elektronicznej wersji takiej karty mamy mozliwos¢ btyskawicznej
oceny, poprzez wizualizacje parametréw przyrzadu na wykresie tendencji, wielkosci oraz stabilnosci
poszczegblnych badanych parametréw. Prowadzenie takiej biezacej analizy minimalizuje
w znacznym stopniu prawdopodobienstwo uzycia przyrzadu, ktory nie spetnia wymagan. Na Rysunku
2 przedstawiono wykres obrazujacy dwa podejscia do kontroli wagi. Przypadek pierwszy, linia
przerywana pokazuje sytuacje, w ktérej nie wykonano analizy dryftu. Przypadek drugi, linia ciagta,
pokazuje postepowanie, w ktérym wykonano analize dryftu i podjeto odpowiednie dziatania w postaci
adiustacji wagi.

[
1

I
1

= = = nieprawidtowo

prawidlowo

BGD
]

NPAR WL O—RLNDWRARUAAI00OO
L
1
1

Warto$¢ biedu [g]
Soobobbocoococcoocooco~

vou D e e e e ey
)

12-2-2006 11-5-2006 10-8-2006 9-11-2006 8-2-2007
. . . Data kontroli
(adiustacja wagi)

Rysunek 2. Przyktadowy dryft wagi dla punktu 200 g i BGD=0,5 g

3. Czestotliwos¢ sprawdzen i wzorcowan

Powotujac sie na norme PN-ISO 10012 mozemy wyrézni¢ kilka elementow, ktére znaczaco wptywaja
na ustalenie czestotliwosci sprawdzen i wzorcowan wag i wzorcOw masy:

a
b

~

dane dotyczace trendu uzyskane na podstawie zapiséw z poprzednich sprawdzen i wzorcowan
zakres i intensywnos$c¢ uzytkowania

c
d

tendencja do zuzycia sie

warunki otoczenia

_— — =



e) sankcje z powodu uznania jakiej$ zmierzonej wartosci niepoprawnej za poprawng, wskutek
wykorzystania niezdatnego wyposazenia pomiarowego.

Wszystkie te elementy bierzemy pod uwage przy doborze maksymalnych odstepdéw czasu pomiedzy
sprawdzeniami i wzorcowaniami.

Nalezy pamieta¢, ze odstepami czasu pomiedzy kolejnymi kontrolami mozna sterowac. Powinny byc¢
one sprawdzane idostosowywane, jesli to niezbedne, wcelu zapewnienia ciagtej zgodnosci
z wyspecyfikowanymi wymaganiami metrologicznymi. w przypadku wykrycia pogorszenia sie
stabilnosci przyrzadu, wskazane jest aby zmniejszy¢ czasy pomiedzy kolejnymi sprawdzeniami
i wzorcowaniami. Natomiast, jezeli wyzej wymienione elementy na to pozwalaja, to w przypadku
pozytywnego zweryfikowania danych z kilku kolejnych kontroli, czestotliwos¢ mozna zmniejszyc.
Jednak decyzje o zwiekszeniu okresow pomiedzy kolejnymi kontrolami nalezy podejmowac ostroznie,
majac na uwadze sankcje, o ktérych mowa w w/w punkcie e).

W sytuacji kiedy dopiero zaczynamy przeprowadzanie kontroli nad przyrzadem i jesteSmy zmuszeni
do zatozenia wstepnych okreséw pomiedzy sprawdzeniami i wzorcowaniami, positkujmy sie wiedzg o
przyrzadach tego samego typu, i ktére charakteryzujg sie zblizonymi parametrami lub bazujemy na
doswiadczeniu firm zewnetrznych, np. laboratoribw wzorcujacych, ktére z danymi przyrzadami majg
do czynienia.

4. Zapisy dotyczace dzialania wyposazenia pomiarowego

Zapisy dotyczace wyposazenia pomiarowego powinny zawiera¢ co najmniej ponizsze informacje.

4.1 Protokot sprawdzenia

a) opis i jednoznaczna identyfikacja
b) data przeprowadzenia sprawdzenia
C) wyznaczony odstep czasu pomiedzy sprawdzeniami

d) identyfikacja procedury sprawdzenia

€) wyznaczone granice btedu dopuszczalnego

f) dane dotyczace warunkéw otoczenia

g) dane dotyczace uzytych wzorcéw masy

h) identyfikacja osoby dokonujacej sprawdzenia

i) wartosci parametréw wyznaczonych podczas sprawdzenia

j) ocena wynikow

4.2 Swiadectwo wzorcowania

a
b

~

opis i jednoznaczna identyfikacja przedmiotu wzorcowania
data wydania swiadectwa wzorcowania

c
d

data przeprowadzenia wzorcowania

_ — =

zgtaszajacy
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e) uzytkownik

f) miejsce wzorcowania

g) identyfikacja metody wzorcowania

h) dane dotyczace warunkéw otoczenia

i) spojnosé pomiarowa

j) informacje dotyczace okreslenia niepewnosci pomiaru

k) ocena zgodnosci z wymaganiami (opcja)

[) wartosci wyznaczonych btedéw wraz z niepewnosciami ich wyznaczenia

m) identyfikacja osoby odpowiedzialnej za merytoryczna tres¢ swiadectwa

SWIADECTWO WZORCOWANIA wydane przez LABORATORIUM AKREDYTOWANE Nr AP 043

Laboratorium Wzorcujace Wagi | Wzorce Masy
80-209 Gdarisk, ul. Prometeusza 3
tel. +58 556-78-82

e-mail: laboratorium @kaspo.com.pl
www.kaspolab.pl

Data wydania: 21 kwietnia 2009 Nr $wiadectwa: 9999/09 Strona: 2/2

WYNIKI Wyniki i jono ponizej:
i ; . o WZORCOWANIA
Polskie Centrum i EAMLA i ILAC MRA
Nr akrodytacll AP 043, Wskazanie wagi Poprawka wskazania pomiara i i i
" 2kg 0,0000 kg 0,0005 kg 2
SWIADECTWO WZORCOWANIA Sk 0,0000 kg 0,0005 kg 2
10 kg 0,0000 kg 0,0005 kg 2
Data wydania: 21 kwietnia 2009 Nr $wiadectwa: 9999/09 Strona 1/2 15kg -0,0001 kg 0,0005kg N
PRZEDMIOT Waga nieautomalyczna elektroniczna _ Znak fabr. Prima Rok produkcji 2003
WZORCOWANIA  Producent: ELZAB N fabr. 0001111111
- obcigzenie maksymaine Max = 15 kg
- obciazenie minimalne Min = 100 g
- dziatka legalizacyina e=5g
- dziatka elementarna d=5g
- klasa doktadnosci i i . ke cagar
i Zakres rozrzutu wskazar
Laboratorium Badawcze Wody iecentryczne obciazenie res rozrzutu wskazan
ZGLASZAJACY ul. Gdariska 1
00-001 Warszawa ; Wskazanie wagi zakres] Zakres rozrzutu wskazar wagi
5kg P dla obciazenia 15 kg
MIEJSCE Zakiad Produkcyjny A 1 2 Popraivke o 0,0010 kg
WZORCOWANIA 60-001 Poznar Punkt |\ ckazania | pomiaru
Laboratorium nr 1 7 0500 Ts
2 0,0000 kg
,0005 ke
4 3 3 0,0000kg | *00°*9
4 0,0500 kg
METODA Instrukcja wzorcowania:
WZORCOWANIA wag i nr 1-03 wyd. K z dnia 30 kwietnia 2007.
gvl:onggv}flllsmws Temperatura: (24,2 +25,5) °C Wilgotnosc: (36,8+41,1) %
DATA WYKONANIA - -
WZORCOWANIA  WZorcowanie wykonano w dniu: 17 kwietnia 2009
SPOJNOSC Wyniki zostaly odniesione do pars wzorca jednostki miary masy Sprawdzit
POMIAROWA utrzymywanego w GUM poprzez zastosowanie wzorcow masy klasy F 2
o nrfabr. 2749.
WYNIKI Podano na stronie 2 niniejszego $wiadectwa wraz z wartosciami niepewnosci pomiaru
WZORCOWANIA
NIEPEWNOSC Niepewnos¢ pomiaru zostafa okreslona zgodnie z dokumentem EA-4/02. Podane wartosci
POMIARU ci stanowia $ przy poziomie ufnosci ok. 95 % i wspbiczynniku
rozszerzenia k = 2.
(Piecze¢ okragta)
KIEROWNIK LABORATORIUM
Niniejsze Swiadectwo moze byé okazywane Iub Kopiowane tylko W Caloscl
F/01/P-20 akt. 27.02.2009 F/01/P-20 akt. 27.02.2009

Rysunek 3. Przyktadowe $wiadectwo wzorcowania wagi

4.3 Karty identyfikacyjne

a) opis i jednoznaczna identyfikacja wyposazenia pomiarowego
b) wyznaczony odstep czasu pomiedzy sprawdzeniami

C) wyznaczony odstep czasu pomiedzy wzorcowaniami

d) wyznaczone granice btedu dopuszczalnego dla sprawdzen
e) wyznaczone granice btedu dopuszczalnego dla wzorcowan
f) daty i wyniki kolejnych kontroli (sprawdzer i wzorcowan)

g) ocena w/w wynikéw (akceptacja lub jej brak)



h) analiza dryftu

i) informacje o przeprowadzonych konserwacjach, naprawach, regulacjach, wytgczeniu z eksploataciji.

4.4 Etykiety

Wyposazenie pomiarowe powinno by¢ trwale etykietowane w celu jego tatwej identyfikacji oraz
potwierdzenia statusu.

Literatura
1. PN-EN 45501 Zagadnienia metrologiczne wag nieautomatycznych
2. OIML R111-1: 2004 ,Weights of classes E; E, F1, Fo, My, My, M2, M2.3, Mg”
3. Miedzynarodowy Stownik Podstawowych i Ogéinych Terminéw Metrologii GUM 1996

8. PN-ISO 10012-1:1998+AP1:2001 Wymagania dotyczace zapewnienia jakosci wyposazenia
pomiarowego- System potwierdzania zgodnosci metrologicznej wyposazenia pomiarowego.
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Henryk Komander, Mirostaw Bajda, Monika Hardygéra
Laboratorium Transportu Tasmowego
Politechnika Wroctawska — Instytut Gornictwa

Ocena zgodnosci ze specyfikacjg wynikow badan
tasm przenosnikowych

Przedstawiono metode szacowania niepewnosci wynikdw badan tasm
przenos$nikowych oraz ocene zgodnosci wynikdw badan ze specyfikacjg
na przykiadzie oznaczania wytrzymato$ci na rozcigganie gumy okfadek tasm
wg normy PN ISO 37:2007.

1. Wstep

Laboratoria badawcze posiadajace certyfikat akredytacji udzielony przez jednostke akredytujaca, ktére
dziata zgodnie zISO/IEC 17011 wuzyskuja potwierdzenie, ze spetniajg wymagania normy
PN-EN ISO/IEC 17025:2005 [1]. Jednym z podstawowych wymagan tej normy jest potwierdzenie
kompetencji laboratorium do uzyskiwania miarodajnych wynikow badan. Poniewaz wyniki badan,
nawet najstaranniej wyznaczone, nie dajg jednoznacznej informacji o wartosci wielkosci mierzonej,
zuwagi na towarzyszacg kazdemu wynikowi niepewnos$¢, dlatego nalezy je podawac tacznie
z przedziatem niepewnosci. Znajomosé niepewnosci wynikow badan jest fundamentalnie wazna dla
laboratorium, jego klientéw i wszystkich instytucji wykorzystujacych te wyniki w celach poréwnan. W
punkcie 5.4.6.2 normy [1] stwierdza sie, ze laboratorium badawcze powinno mie¢ istosowac
procedury szacowania niepewnosci pomiaru. W punkcie 5.10.3 [1] stwierdza sie,
ze w sprawozdaniach z badan niepewnosé wynikéw musi by¢ podawana gdy:

jest istotna dla miarodajnosci wynikéw lub ich zastosowania;
wymaga tego klient;
ma znaczenie dla zgodnosci z wyspecyfikowanymi wartosciami granicznymi.
W dalszej czesci artykutu przedstawiono metode szacowania niepewnosci pomiaru zgodnie

z wytycznymi EA-04/16 [2], oraz sposéb przedstawiania wyniké4w badan iocene zgodnosci
ze specyfikacja zgodnie z wytycznymi ILAC-G8:1996 [3].

2. Szacowanie niepewnosci pomiarow

Podstawowym celem wytycznych EA [2] jest ujednolicenie sposobu postepowania przy wyznaczaniu
niepewnosci wynikéw badan w ramach EA. W powyzszym dokumencie stwierdza sie, ze EA uznaje
Przewodnik ISO [4] za podstawowy dokument dotyczacy niepewnosci pomiaréw. Przewodnik 1ISO
definiuje niepewnos$é pomiaréw w nastepujacy sposob: Niepewnos¢ pomiaru to parametr zwigzany
z wynikiem pomiaru, charakteryzujacy rozrzut warto$ci, ktéry mozna w uzasadniony sposob przypisac
wielkosci mierzonej. Niepewnos$¢ pomiaru jest obliczana metodami A lub B [5]. Metodg A jest
obliczana niepewnos¢ za pomaca analizy statystycznej serii obserwacji ijest wtym przypadku

odchyleniem standardowym $redniej wynikow pomiaréw O';. Metode A stosuje sie wtedy, gdy istnieje
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mozliwos¢ przeprowadzenia w identycznych warunkach wielu niezaleznych pomiaréw jednej wielkosci
wejsciowej a odpowiednia liczba stopni swobody przekracza 30 [6]. W metodzie A niepewnos¢

standardowa u(x_) jest réwna

gdzie, x - $rednia arytmetyczna:
- 1 n
X =; > X, 2)

W metodzie A obliczong niepewno$¢ standardowg u(x_) mnozy sie przez wspotczynnik rozszerzenia
=2 otrzymujac w wyniku niepewnos¢ rozszerzong U = 2~u(x_) ) i formutuje nastepujace stwierdzenie:

Podana niepewnos$¢ rozszerzona wynika zniepewnosci standardowej pomnozonej przez
wspotczynnik  rozszerzenia k=2, ktéry dla rozkiadu normalnego zapewnia poziom ufnosci
w przyblizeniu 95%.

Metode B stosuje sie wtedy, gdy nie mozna stosowac analizy statystycznej serii pomiarow.

Z takg sytuacjg mamy do czynienia przy badaniach wtasciwos$ci tasm przeno$nikowych, gazie
znormalizowane metody badarn przewidujg stosowanie matej liczby probek. Liczbe probek
przyktadowych metod badar tasm przenosnikowych zamieszczono w tabeli 1.

Tabela 1. Liczba prébek do badan wg norm

Lp. Numer normy Liczba probek
1 PN-EN ISO 252: 2008 2

2 PN-ENISO 283:2008 3

3 PN-ENISO 7623: 2002 3

4  PN-ISO 37: 2007 minimum 3

5 PN-ISO 4649: 2007 minimum 3

6 PN-C-94147: 1997 minimum 3

PN-EN 1554: 2002 4

o

PN-EN 28094: 1999 6
9 PN-EN ISO 340: 2005 6

W metodzie B niepewnos¢ standardowg wyznacza sie na podstawie informacji o mozliwym zakresie
zmiennosci tej wielkosci biorac pod uwage miedzy innymi:

dane uzyskane ze $wiadectw wzorcowania;

dane uzyskane na podstawie wczesniejszych pomiardw;

specyfikacje producenta;



niepewnosci zwigzane z danymi odniesienia;
posiadane doswiadczenie.

Niepewnos¢ standardowg ztozong u(Y) oblicza sie z nastepujacej zaleznosci [7]

ad
gdzie, ¢, = a—f - wspotczynniki wrazliwosci rowne wartosci pochodnych czastkowych wyliczonych dla
xi
wartosci srednich wielko$ci wejsciowych,
u(x;) — niepewnosci standardowe czastkowe wielkosci wejsciowych,

m — liczba wielkosci wejsciowych.

Metodg tg mozemy obliczy¢ niepewnos¢ przy oznaczaniu wiasciwosci tasm metodami zestawionymi
w tabeli 1, za wyjatkiem metod pod liczbami porzadkowymi 7 i 9. W tych dwéch przypadkach nalezy
oznaczy¢ odchylenie standardowe pojedynczego wyniku z zaleznosci:

Z(xi —})2
n—1

Dla metody badan wg liczby porzadkowej 9 (tabela 1) nalezy ponadto obliczy¢ niepewnosé
standardowa sumy szesciu prébek wedtug zaleznosci

ult, )=+ 0 5)

Sposdéb obliczania niepewnosci standardowej i rozszerzonej przedstawiono na przyktadzie oznaczania
wytrzymato$ci na rozcigganie oktadki gumowej tasmy wg PN ISO 37:2007 metodg stosowang

w Laboratorium Transportu Tasmowego Instytutu Gornictwa Politechniki Wroctawskiej wg Instrukcji
1-9/510-B9 [8].

Tryb postepowania:

1) Zaleznos¢ pomiedzy wielkoscia mierzong a wielkosciami  wejsciowymi okresla wzér
na wytrzymatos¢ na rozcigganie

gdzie :
TS — wytrzymatos¢ na rozciaganie, MPa
F.,, — maksymalna zarejestrowana sita, N
W — szerokosc¢ waskiej czesci wykrojnika, mm
t— grubos¢ odcinka pomiarowego probki, mm
Badania przeprowadzono przy uzyciu n=10 probek. Wedtug specyfikacji minimalna wytrzymatosc

na rozcigganie powinna wynosic 24 MPa. Wyniki badan przedstawiono
w tabeli 2.
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Tabela 2. Przyktadowe wyniki badan

Nr Szerokos¢ Grubosé Maksymalna sita Wytrzymatos¢ na

probki probki probki rozciggajaca zerwanie
W, mm t, mm Fn, N TS, MPa

1 2,08 304,3 24,38

2 2,05 2921 23,75

3 2,00 285,8 23,82

4 1,98 290,1 24,42

5 6.0 1,98 300,0 25,25

6 2,03 304,3 24,98

7 2,04 287,6 23,50

8 1,96 285,2 24,25

9 2,02 307,2 25,35

10 2,06 306,5 24,80
Srednia 2,02 296,3 24,45
Mediana 24,40
Odch. 0,04 9,00

St.

2) Obliczanie wspotczynnikéw wrazliwosci c¢; dla wszystkich wielkosci wejsciowych

oTS
CFm = F = 0’08%,",”2

oTS
I N
“w oW 407 Azmz

dTS
— 0 N
€ ot 12,10 %nm2

3) Obliczenie niepewnosci standardowych czgstkowych u(x;)

L4 M(Fm) = \/uzmaxzyny +I/l2Fm = 2,85N
gdzie Umaszyny j€St zgodne ze Swiadectwem wzorcowania sitomierza zrywarki
o
Up, = % =285N
n
gdzie 0, - odchylenie standardowe maksymalnej sity rozciagajacej F,
e u(W)- tolerancja wykonania wykrojnika
o u(t)=u’gw +u’ =0,014mm
gdzie ugn. zgodnie ze $wiadectwem wzorcowania grubos$ciomierza

O
u, =——=0,0lmm

"

gdzie 0, - odchylenie standardowe grubosci probki ¢




4) Obliczenie sktadowych niepewnosci standardowej ztozonej
o u, (IS)=c,, u(F,)=0228N 2

o u,(TS)=c, u(W)= —0,081%’”2

— . = N,
o u(TS)=c,-u(t)=-0,169 Aqmz

5) Obliczenie niepewnosci standardowej ztozonej

u(TS) = \/(uFm (TS))? + (uy, (TS))* + (u, (TS))*
_ N
u(TS) = 0,295 41 .

6) Obliczenie niepewnosci standardowej rozszerzone;
U(TS)=k-u(TS)

Wspoltczynnik rozszerzenia k dla poziomu ufnosci 95% i liczby stopni swobody V:9odczytany
z tablicy rozktadu t-Studenta wynosi k=2,262, stad

- . = N
U(TS)=2,262-0,287 = 0,67 41 .

W wyniku przeprowadzonych obliczerr mozna sformutowac nastepujgce stwierdzenie [2]:
Podana niepewnos¢ rozszerzona wynika z niepewnosci standardowej pomnozonej przez
wspdiczynnik rozszerzenia k=2,26, ktory dla rozktadu t z efektywna liczbg stopni swobody V =9
zapewnia poziom ufnosci w przyblizeniu 95%.

3. Ocena zgodnosci wyniku badan ze specyfikacja

Wytyczne oceny i przedstawiania zgodnosci ze specyfikacjg zawarte sg w dokumencie opracowanym
przez Grupe Roboczag Komitetu 3 ILAC (Miedzynarodowa Wspétpraca
w Akredytacji Laboratoriéw)-G8:1996 [3]. Majg one na celu ,poméc laboratoriom badawczym na catym
Swiecie w przedstawianiu wynikédw badan iocene zgodnosci ze specyfikacja”. W wytycznych [3]
omoéwiono szereg przypadkdéw oceny zgodnosci ze specyfikacja. Wedlug tych wytycznych
stwierdzenie zgodnosci wyniku ze specyfikacjg jest mozliwe gdy:
przy okreslonej gérnej granicy zmierzony wynik, powiekszony o potowe przedziatu niepewnosci,
jest ponizej gérnej granicy (rys. 1a);
przy okreslonej dolnej granicy zmierzony wynik, zmniejszony o potowe przedziatu niepewnosci,
jest powyzej dolnej granicy (rys. 1b).
W innych przypadkach wyrdb jest niezgodny ze specyfikacjg lub nie jest mozliwe stwierdzenie
zgodnosci lub niezgodnosci.
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a) b)

Pole niezgodnosci Pole zgodnosci

Gorna granica

Pole . . Pole . .
Wynik badania Wynik badania
niepewnosci niepewnosci
Dolna granica
Pole zgodnosci Pole niezgodnosci

Rys.1. Pola zgodnosci, niezgodnosci oraz niepewnosci wynikéw badan

Jezeli wynik znajduje sie w polu zgodnosci wowczas stwierdza sie zgodnos¢ ze specyfikacja.
Jezeli wynik znajduje sie w polu niezgodnosci wowczas stwierdza sie niezgodnosé ze specyfikacja.
Jezeli wynik znajduje sie w polu niepewnosci nie mozna stwierdzi¢ zgodnosci lub niezgodnosci ze
specyfikacja. W takim przypadku reguty postepowania moga by¢ ustalone przez zainteresowane
strony. Ryzyko zwigzane z niepewnoscig moze byé przypisane jednej stronie lub mozna przyjac
zasade dzielonego ryzyka bez brania pod uwage niepewnosci.

W omawianym w poprzednim rozdziale przyktadzie wymagana minimalna wytrzymato$c
na rozcigganie gumy okfadek tasm wynosi TS > 24 MPa. W wyniku badah oznaczono srednig
wytrzymatos¢ na rozciaganie rowng 24,4 MPa. Obliczona rozszerzona niepewnosc sredniego wyniku
10 prébek przy poziomie ufnosci 95 % wynosi U(TS) = 0,67 MPa. Wynik badania zapisujemy
w nastepujacy sposob

TS = (24,4 + 0,7) MPa

Otrzymany wynik zilustrowano na rysunku 2.

25,1 MPa ——————== Wynik pomiaru plus polowa przedziatu niepewnosci

24,4 MPa ————<» Wynik pomiaru

24,0 MPa Minimalne wymaganie wg specyfikacji

23,7 MPa ————— —-==  Wynik pomiaru minus polowa przedziatu niepewnosci

Rys. 2. llustracja wyniku oznaczania wytrzymato$ci na rozcigganie gumy oktadek tasmy

Wedtug zatgcznika A do wytycznych [3] jest to przypadek numer 7, w ktérym wynik pomiaru
zmniejszony o potowe przedziatu niepewnosci jest ponizej wymaganego minimum. Nie jest wiec
mozliwe stwierdzenie zgodnosci ze specyfikacja. Wynik ten uzyskano dla poziomu ufnosci 95 %.
Jezeli akceptowalny poziom ufnosci moze by¢é mniejszy od 95% wtedy mozliwe jest stwierdzenie
zgodnosci. Z tablic rozktadu t-Studenta odczytano, ze przy poziomie ufnosci 79 % przedziat
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niepewnosci nie przekroczy 0,04 MPa, czyli wynik pomiaru zmniejszony o potowe przedziatu
niepewnosci bedzie zgodny ze specyfikacja.

4. Wnioski

1. Akredytowane laboratorium badawcze powinno mie¢ istosowacé procedury szacowania
niepewnosci pomiaru.

2. Wymagania dotyczace podawania niepewnos$ci pomiaru W sprawozdaniach z badan
sg okreslone w normie PN-EN/IEC 17025: 2005.

3. Zasady oceny zgodnosci wyrobu ze specyfikacja zalezg od ustaleh pomiedzy dostawcg
a odbiorca. Jezeli brak jakichkolwiek ustalen, wtedy laboratorium stwierdza zgodnosc
lub niezgodnos¢ wyrobu ze specyfikacja na podstawie obliczonej niepewnosci rozszerzonej
przy poziomie ufnosci 95%.

4. W badaniach wtasciwosci tasm przenosnikowych niepewnos¢ zaleca sie oblicza¢ za pomocg
metody B gtéwnie zuwagi na mata liczbe probek przewidziang w znormalizowanych
metodach badawczych.

5. Im mniejsza liczba probek tym szerszy przedziat niepewnosci pomiaru co w konsekwenciji
oznacza zwiekszenie wymagan odnosnie badanych wiasciwosci aby wynik pomiaru spetniat
kryteria zgodnosci.
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Poréwnania miedzylaboratoryjne w praktyce

Jednym z najistotniejszych srodkdw stuzgcych do potwierdzenia miarodajnosci
wynikow analiz uzyskiwanych przez laboratoria analityczne oraz do
monitorowania uzyskiwanych wynikéw pomiardw analitycznych jest udziat
w roznego typu poréwnaniach miedzylaboratoryjnych.

Podstawowym, problemem poréwnarn miedzylaboratoryjnych jest zaréwno
odpowiednie ich przygotowanie przez organizatora poréownan jak
i przeprowadzenie pomiaréw przez ich uczestnikdw. Podstawowg zasada
poréwnan miedzylaboratoryjnych jest uzyskanie, jako konsekwencji w nich
uczestniczenia, dodatkowej wartosci bedgcej nastepstwem optymalnie
przeprowadzonych poréwnan.

1. Wprowadzenie

W skitad procedury oznaczania okreslonych zwigzkow (a w szczegdlnosci tych wystepujacych
na poziomie $ladow i ultrasladéw) w probkach srodowiskowych wchodzg takie etapy jak [1]:

pobieranie prébki do badan,

transport i przechowywanie,

przygotowanie probki do analizy (filtracja, mineralizacja, ekstrakcja, frakcjonowanie itp.),
wykonanie oznaczen koncowych analitu (w tym wybor sposobu kalibracii),

obliczenia i interpretacja danych,

kontrola i zapewnienie jakosci wynikdw i pomiaréw analitycznych.

Poréwnania miedzylaboratoryjne  umozliwiaja ocene wynikébw pomiaréw prowadzonych
z wykorzystaniem takich samych badz tez podobnych probek testowych przez dwa lub wieksza liczbe
laboratoridow, zgodnie z wczesniej ustanowionymi warunkami.

Udziat w tych poréwnaniach daje mozliwosé poréwnania wtasnych rezultatéw z wynikami otrzymanymi
przez inne laboratoria oraz udowodnienia swoich kompetenciji, co moze by¢ szczegdlnie istotne
dla laboratoriow akredytowanych oraz ubiegajacych sie o akredytacje.

Poréwnania miedzylaboratoryjne organizowane sa w celu:
oceny miarodajnosci wynikow oznaczen,
zdobywania doswiadczenia,
doskonalenia jakosci wykonywanych oznaczen analitycznych.

Ponadto umozliwiajg laboratoriom wykazanie kompetencji, lepsze zrozumienie stosowanych procedur
oraz stanowig podstawe - w przypadku badan odpowiednich probek — do walidacji procedur
analitycznych.
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W tabeli 1 przedstawiono podstawowe informacje o réznego typu badaniach wykorzystywanych

w systemach QA/QC.

Tabela 1. Podstawowe typy poréwnan miedzylaboratoryjnych wraz z ich charakterystyka [1]

Typ badan

Sprawdzanie
procedur
pomiarowych

Badania
kompetencji
laboratoriow

Certyfikacja
materiatow

Opis

Wszyscy uczestnicy, zgodnie z tym samym protokotem i przy uzyciu tych
samych procedur testowych, prowadzg badania wcelu oznaczenia
okreslonych w protokole cech charakterystycznych w partii identycznych
probek testowych.

Przedstawione wyniki wykorzystywane sga do oszacowania parametréw
charakterystycznych procedury, ktérymi zazwyczaj s wewnatrz —
i miedzylaboratoryjna precyzja, btad systematyczny, odzysk analitu,
wewnetrzne parametry kontroli jakosci, czuto$é, granica oznaczalhosci,
zakres stosowalnosci.

Przeprowadzana jest jedna Ilub wieksza liczba analiz przez grupe
laboratoriéw na podstawie jednej lub wiekszej liczby jednorodnych, trwatych
probek testowych z zastosowaniem wybranej lub rutynowo stosowane;j
procedury przez kazde zlaboratoriow uczestniczacych w poréwnaniu
miedzylaboratoryjnym.

Uzyskane wyniki poréwnuje sie zwynikami innych laboratoriow
lub ze znana lub wyznaczong (gwarantowang) wartoscig odniesienia.

W wyniku badan przyporzadkowuje sie wartos¢ odniesienia odpowiedniemu
parametrowi (np. stezeniu, wiasnosci fizycznej) w materiale testowym lub
prébce badanej, zazwyczaj ze stwierdzong niepewnoscia.

W tego rodzaju badaniach zwykle uczestniczg wybrane laboratoria
o potwierdzonej kompetenciji (laboratoria odniesienia) do zbadania materiatu
bedacego kandydatem na materiat odniesienia z zastosowaniem procedury
zapewniajacej oszacowanie stezenia (lub innego parametru) obcigzonego
najmniejszym btedem oraz najmniejszg wartoscig stwierdzonej niepewnosci.

2. Poréwnania miedzylaboratoryjne — sposob przeprowadzenia

Przeprowadzenie poréwnan miedzylaboratoryjnych jest przedsiewzieciem, w ktérym zadania
sg realizowane zar6wno przez ich organizatora jak iposzczegdlnych uczestnikéw. Do zadan
organizatora badan nalezg [2, 3]:

wybdr i przygotowanie odpowiednich prébek testowych zwigzana z ich trwatoscia,

rozestanie probek testowych wraz ze szczegétowymi informacjami dotyczacymi zaréwno
prowadzenia pomiaréw jak i prezentacji ich wynikow,

analiza statystyczna uzyskanych wynikow badan, opracowanie wynikéw badan, sporzadzenie

raportu kohcowego.

Z kolei do zadan uczestnikdw poréwnan naleza:

walidacja procedury analitycznej wykorzystywanej w pomiarach



przeprowadzenie pomiaréw (kalibracja, wyznaczenie wartosci parametrow walidacyjnych,
oszacowanie niepewnosci),

obliczenie wynikow pomiarow,
przestanie wynikéw pomiaréw wraz z doktadnym opisem stosowanej procedury analityczne;.

Odpowiednie przygotowanie i przeprowadzenie kazdego z tych zadan pozwala na optymalny przebieg
poréwnan laboratoryjnych oraz na uzyskanie szerokiej i petnej informacji na temat mozliwych zrddet,
rodzajow iwielkosci bteddw, ktdre stanowig przyczyne réznic uzyskanych wynikéw pomiaréw
i wartosci oczekiwanej.

2.1. Przygotowanie probek materiatu do badan

Odpowiedni sposob przygotowania prébki - przedmiotu poréwnan miedzylaboratoryjnych pozwala
przede wszystkim na sprawdzenie wydajnosci etapu przygotowania prébki do oznaczen koncowych
w ramach stosowanej przez laboratorium procedury analityczne;.

Stosowane na tym etapie wszystkie techniki izolacji, oparte przede wszystkim na wykorzystaniu
ekstrakcji do fazy statej czy tez techniki membranowe wymagajg uwzglednienia zjawiska adsorpc;ji
analitéw na sciankach prébnikéw, naczyn i urzadzen na etapie obliczeh wyniku koncowego analizy.

Tylko $wiadomos$¢é wpltywu zjawiska adsorpciji na catkowity odzysk analitéw z probki pozwala na wybér
takiego sposobu przeprowadzenia etapu izolacji analitdow, kitéry zapewni ich ilosciowe przeniesienie
Z matrycy.

2.2. Ustalenie wartosci odniesienia

Istnieje pie¢ metod umozliwiajgcych wyznaczenie wartosci odniesienia [1, 4]:
przy wykorzystaniu znanej zawartosci (ilosci) analitu,

przy wykorzystaniu certyfikowanej wartosci odniesienia (otrzymanej w wyniku zastosowania
zdefiniowanej metodyki analitycznej),

przy wykorzystaniu wartosci odniesienia (otrzymanej przez poréwnanie ze standardami,

przy wykorzystaniu wartosci ustalonej w wyniku badan przeprowadzonych przez laboratoria
eksperckie,

przy wykorzystaniu wartosci ustalonej w wyniku badan przeprowadzonych przez laboratoria
uczestniczace w tescie.

2.3. Przygotowanie probki do oznaczen

Stosowane w laboratorium techniki przygotowania prébki do badan majg zdecydowany wptyw na
wartos¢ odzysku analitu z matrycy, a w konsekwencji takze na koncowy wynik oznaczenia ijego
miarodajnosc.

2.4. Selektywnos¢

Selektywnos¢ to konieczny iniezbedny warunek otrzymania miarodajnych wynikéw pomiarow.
Wymég uzyskania selektywnosci procesu pomiarowego zalezy przede wszystkim od skfadu
analizowanej prébki [4]. Selektywnos¢ jest tym trudniejsza do uzyskania im:

probka ma bardziej nieznany skiad,

81/102



82/102

Poréwnania miedzylaboratoryjne w praktyce

probka charakteryzuje sie bardziej ztozonym sktadem matrycy,
anality posiadajg podobne witasciwosci do sktadnikéw matrycy,
liczba analitow jest wieksza,

stezenie analitu jest mniejsze,

podobienstwo miedzy analitami jest wieksze.

Zwiekszenie selektywno$ci analizy mozna uzyskaé przez:
zastosowanie selektywnych metod analitycznych,
wyeliminowanie wptywu sktadnikow przeszkadzajacych przez ich usuniecie, czy zamaskowanie,

przeprowadzenie izolacji analitu z matrycy.

2.5. Odzysk analitow

Odzysk analitu zaréwno jego wartos¢ jak i sposéb jego wyznaczenia ma wptyw na koncowy wynik
oznaczenia. Wartos¢ odzysku musi byé zastosowana do skorygowania otrzymanej wartosci
pomiarowe;.

Wartos¢ odzysku jak kazdy wynik pomiaru analitycznego jest obarczony niepewnoscia. Takze i w tym
przypadku wartos¢ tej niepewnosci musi zosta¢ uwzgledniona jako sktadowa ziozonej niepewnosci
wyniku oznaczenia koncowego.

2.6. Niepewnos¢ wyniku pomiaru

Niepewnos$¢ pomiaru jest sktadowa niepewnosci wszystkich pojedynczych etapéw postepowania
analitycznego. Nalezy zatem okresli¢ zZrédta oraz typy niepewnosci dla poszczegélnych etapéw
jednostkowych procedury analityczne;j.

Wyznaczenie niepewnosci pomiaru powoduje zwiekszenie jego miarodajnosci, pozwala
na porownywanie wynikow uzyskanych w trakcie poréwnan miedzylaboratoryjnych oraz pomaga
podejmowac decyzje co do istotnosci réznicy uzyskanego wyniku pomiaru z wartoscig odniesienia.

2.7. Obrébka danych i interpretacja wynikow

Sposéb przedstawiania wynikéw pomiardéw z jednej strony jak i ich interpretacja z drugiej strony moga
by¢ dodatkowym zrédtem informacji dotyczacym oceny miarodajnosci otrzymanego wyniku oznaczen.
W trakcie przygotowywania poréwnan miedzylaboratoryjnych organizator moze narzuci¢ sposéb
przedstawiania wynikbw co w znacznym stopniu prowadzi do poprawienia jakosci interpretaciji
otrzymanych informacji. | tak np. wymuszenie liczby powtérzen pomiaréw dla poszczegdlnych
analitbw pozwala na oszacowanie wartosci niepewnosci wynikédw zwigzanej z powtarzalnoscig
wynikow (oczywiscie gdyby takiej informacji nie przestat uczestnik poréwnan). Z kolei wymuszenie
podawania wartosci granicy wykrywalnosci prowadzi do uzyskania informacji nt. jakosci uzyskanych
wynikéw pomiaréw w zaleznosci od stosunku podanej wartosci LOD i oznaczonego poziomu stezen.

2.8. Kalibracja

Optymalnie wybrana technika kalibracyjna ma pierwszorzedne znaczenie w rozkodowaniu sygnatu
wyjsciowego urzadzenia pomiarowego w celu otrzymania sygnatu analitycznego.



Dla kazdego analityka jest rzeczg oczywista, ze w sktad kazdego procesu analitycznego wchodzi etap
kalibracji [1, 4]. Podstawowe zadanie analityczne polega bowiem na wyznaczeniu stezenia okreslone;j
substancji (analitu) w prébce badanego materialu. Mozna tego dokonaé jedynie za pomoca
wybranego przyrzadu analitycznego na podstawie informacji pomiarowych dostarczanych przez ten
przyrzad (tzw. sygnatéw analitycznych) dla analizowanej prébki [1].
Ogdlnie, sposdb przeprowadzania kalibracji zalezy od nastepujacych czynnikow [1]:

rodzaju przyrzadu pomiarowego,

ilosci probek,

mozliwosci przygotowywania prébek w szerokim zakresie stezen analitu (w celu sprawdzenia

petnego zakresu pomiarowego przyrzadu kontrolno-pomiarowego),

wymaganej doktadnosci oznaczenia,

sktadu matrycy prébki,

mozliwosci zmiany sktadu préobki w trakcie procesu analitycznego.

3. Wnioski

Gtéwnym celem poréwnan miedzylaboratoryjnych jest uzyskanie dodatkowej informacji na temat
badanego w ramach poréwnan obiektu (metody analitycznej, materiatu odniesienia czy laboratorium).
Ta dodatkowa informacja moze by¢ tylko wtakim przypadku miarodajna ijak najbardziej
wyczerpujaca, gdy zaréwno organizator poroéwnan jak i ich uczestnik w sposéb optymalny przedstawi
wyniki otrzymanych analiz.

Optymalny sposéb zaréwno zorganizowania jak i przeprowadzenia poréwnan pozwala z jednej strony
na otrzymanie — w oparciu o uzyskane wyniki badan — najbardziej petnej informacji dotyczacej
mozliwych do popetnienia btedéw, sposobu ich wyeliminowania i ich zapobieganiu, a z drugiej strony
otrzymania miarodajnego wyniku pomiaru w kolejnych tego typu poréwnan.
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Szacowanie niepewnosci pomiaru na podstawie
podejs¢ doswiadczalnych — interpretacja wynikow
badan chemicznych

Abstrakt

Przedstawiono praktyczne sposoby szacowania niepewnosci pomiaru
w badaniach chemicznych, oparte na zaleceniach akredytacji europejskiej (EA-
04/16), raporcie technicznym Eurolab nr 1/2007, podreczniku Nordtest (2008)
oraz na wiasnych doswiadczeniach zwigzanych z organizacjg badan biegtosci
(PT) i poréwnan migdzylaboratoryjnych (ILC) w latach 2004-2008. Omdwiono
trzy podejscia doswiadczalne szacowania niepewnosci: (i)
wewnatrzlaboratoryjne z wykorzystaniem precyzji poSredniej i wynikow badan
CRM, (ii) miedzylaboratoryjne z wykorzystaniem precyzji posredniej i wynikow
uczestnictwa w PT/ILC, (iii) miedzylaboratoryjne z wykorzystaniem odchylenia
standardowego z badann PT/ILC. Do oceny jako$ci wynikéw badan PT/ILC
wykorzystano rownania Horwitz’a i wskaznik H (Horrat). Podano przykfady
interpretacji wynikow z wykorzystaniem niepewno$ci pomiaru w odniesieniu do
substancji  szkodliwych, maksymalnych zawartosci lub deklarowanych
przez producenta parametrow produktu sprawdzanych w badaniach
chemicznych.

Wprowadzenie

Zgodnie z zaleceniami normy PN-EN ISO/IEC 17025:2005 [7] iwymaganiami okreslonymi
w niektérych przepisach, do oceny iinterpretacji wyniku badania nalezy wykorzysta¢ niepewnosc
pomiaru. Rzeczywistej zawartosci analitu zwykle nie znamy a wynik badania jest obarczony btedem.
Dlatego wprowadzono pojecie ,niepewnosci pomiaru”, ktére zgodnie z definicjg okresla ,parametr,
zwigzany z wynikiem pomiaru, charakteryzujacy rozrzut wartosci, ktére mozna w uzasadniony sposéb
przypisa¢ wartosci mierzonej” [2]. Norma PN-EN ISO/IEC 17025:2005 [7] zaleca w punkcie 5.4.6.2
aby laboratoria badawcze posiadaty istosowaty procedury szacowania niepewnosci pomiaru.
Przy szacowaniu niepewnosci nalezy uwzglednia¢ nie tylko parametry metody (dane z walidacji)
ale takze dane zbadan biegtosci (PT) iporéwnan miedzylaboratoryjnych (ILC), dane zbadan
certyfikowanych materiatéw odniesienia (CRM), doswiadczenie laboratorium. W w/w normie stwierdza
sie, ze szacowanie niepewnosci wyniku zalezy od wymagan klienta i waskiego zakresu toleranciji
badanego sktadnika, bedacego podstawg do podjecia decyzji o zgodnosci ze specyfikacja.
W przypadku gdy wynik badania wykracza poza okreslone tolerancje techniczne, laboratorium
w porozumieniu z klientem powinno podac niepewnos$c¢ rozszerzong wyniku ( X zU) celem prawidtowej
interpretacji. Taki spos6b podawania wyniku jest zgodny zrozporzadzeniem Parlamentu
Europejskiego i Rady Nr 882/2004 w sprawie kontroli urzedowych produktéw zywnosciowych i pasz.
Rozporzadzenie to wymaga, aby laboratoria upowaznione do badan w ramach urzedowego nadzoru
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funkcjonowaty zgodnie z zaleceniami normy ISO 17025 (Dz. Urz. UE L 165 z 30.04.2004 r., str. 1 - art.
12). Szacowanie niepewnosci metodg modelowa wg GUM [2] moze stwarza¢ trudnosci, zwlaszcza
w przypadku rownolegtego badania wielu skfadnikow lub w przypadku nietrwatych analitéw
w nietrwatych matrycach (np. aminokwasy w zywnosci lub paszy, niektére badania srodowiskowe,
badania materiatéw biologicznych).

Celem referatu byto wskazanie mozliwosci wykorzystania praktycznych podejs¢ do szacowania
niepewnosci. Uwaga zostanie zwrécona zwlaszcza na trzy podejscia doswiadczalne: (i)
wewnatrzlaboratoryjne z wykorzystaniem precyzji posredniej (odtwarzalno$¢ wewnatrzlaboratoryjna)
i wynikéw badan CRM, (i) miedzylaboratoryjne z wykorzystaniem precyzji posredniej i wynikéw
uczestnictwa w PT/ILC, (iii) miedzylaboratoryjne z wykorzystanie odchylenia standardowego z badan
PT/ILC. Oméwione zostang takze wyniki PT/ILC na podstawie ktérych szacowano niepewnosc
pomiaru i mozliwosci oceny precyzji PT/ILC za pomoca réwnania Horwitz’'a w modyfikacji Thompsona.
Podane zostang takze przyktady interpretacji wynikdw badan chemicznych w zaleznosci od wymagan.

Precyzja posrednia

Precyzje procedury badawczej w laboratorium okresla sie podczas walidacji metody lub na podstawie
pomiaréow notowanych w kartach kontrolnych. Podczas walidacji okreslane jest zwykle odchylenie
standardowe powtarzalnosci wewnatrzlaboratoryjnej lub odchylenie standardowe odtwarzalnosci
wewnatrzlaboratoryjnej zwane precyzja posrednia (pomiar w tym samym laboratorium ale w r6znym
czasie, drugi wykonawca, rézne wyposazenie, kalibracja). Do szacowania niepewnosci jest zalecana
precyzja posrednia (uwzglednia w wiekszym stopniu rzeczywiste niepewnosci). Gdy przystepujemy do
walidacji metody zregulty nie dysponujemy kartami kontrolnymi. W takim przypadku precyzje
posrednia mozna obliczy¢ zrozstepu pomiedzy powtdrzeniami pomiaréw badanego parametru,
analizujgc podobne matryce, zgodnie z podrecznikiem Nordtest [3].

rozste
5 =105eP

1
J (1)

Na przyktad, dla dwdch niezaleznych pomiaréw badanej substancji w kazdej probce ocenianego
materiatu jednego typu nalezy obliczy¢ warto$¢ s$rednia, réznice pomiedzy pomiarami (rozstep),
réznice wzgledng w procentach a nastepnie srednig rdéznice wzgledng (%) dla wszystkich prébek.
Zgodnie z wzorem (1) $redni rozstep podzielony przez wspétczynnik d stanowi odchylenie
standardowe odtwarzalnosci wewnatrzlaboratoryjnej s (dla pomiaréw w dwdch powtdrzeniach:
n=2 —d=1,128; dla n=3— d = 1,693; dla n=8— d = 2,847).

Badania biegtosci i porownania miedzylaboratoryjne

Uczestnictwo w PT i/lub ILC stanowi wazny element systemu zapewnienia jakosci w laboratorium.
W latach 2004-2008 Krajowe Laboratorium Pasz (KLP) zorganizowato 31 badahn PT/ILC w zakresie
oznaczania skiadnikédw pokarmowych (wilgotnosc, popidt, biatko, ttuszcz, widkno skrobia, cukry),
makroelementow (P, Ca, Mg, Na, K, chlorki) i mikroelementéw (Fe, Mn, Zn, Cu, Co, Se, J) dodatkow
paszowych (witamina A, witamina E, witamina B, , tryptofan, etoksyquin, mocznik), energii
metabolicznej mieszanek paszowych dla drobiu (na podstawie wynikéw badan biatka ogbélnego,
tluszczu po hydrolizie, skrobi icukréw), substancji niepozadanych (F, As, Cd, Pb, azotany(lll),
zanieczyszczenia botaniczne), produktdw genetycznie zmodyfikowanych GMO (soja Roundup Ready,
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kukurydza MON810). Badania przeprowadzono zgodnie z Przewodnikiem ISO/IEC 43-1:1997 [8].
W PT/ILC uczestniczyty gtéwnie laboratoria Zaktaddéw Higieny Weterynaryjnej (ZHW), laboratoria
Instytutu Zootechniki-PIB w tym KLP, laboratoria uniwersytetow rolniczych, jednostek badawczych
i producentéw pasz. Na podstawie wynikow PT/ILC oceniano kompetencje laboratoriow ZHW do
wykonywania badan w ramach urzedowego nadzoru paszowego. Oceny dokonywano na podstawie
wskaznikéw z (z-score). Precyzje PT ilLC oceniono na podstawie wskaznika Horwitz’a zwanego
Horrat H.

Ocena precyzji PT/ILC

Do oceny jakosci iprecyzji wykonania PT/ILC iposrednio do oceny kompetencji laboratoriéw
uczestniczacych mozna  wykorzysta¢ rdéwnania Horwitz’a [4]. Roéwnania zostalty opracowane
na podstawie wynikéw licznych badan miedzylaboratoryjnych organizowanych przez FDA, gtownie
w obszarze badan zywnosci, pasz ipreparatéw farmaceutycznych.  Horwitz znalazt iopisat
za pomocag empirycznych réwnan zaleznos¢ pomiedzy stezeniem oznaczanej substancji, wyrazonej
jako niemianowany utamek masy, a odchyleniem standardowym z badan miedzylaboratoryjnych
(zaleznos¢ graficzna nosi nazwe trabki Horwitz’a).

W przeprowadzonych badaniach PT/ILC wskaznik Horrat obliczano stosujac zmodyfikowany wzoér wg
Thompsona [9]. Wzér Thompsona, ktéry nalezy stosowac¢ w przypadku gdy laboratoria wykonuja
badania r6znymi metodami (PT, ILC), podano ponizej:

o, = 0,023 ¢ 2)

w ktorym: o, — docelowe odchylenie standardowe; ¢ - stgzenie wyrazone jako niemianowany utamek
masy. Wskaznik Horrat H obliczono wg wzoru: Horrat H = SDg / 6, w ktérym SDg - odchylenie
standardowe z PT/ILC. Analizujac wartosci H zamieszczone w Tabeli 1 mozna zaobserwowaé wzrost
precyzji badan PT/ILC w danym obszarze w kolejnych latach (obnizanie sie wskaznika H). Jest to
dowéd na poprawe precyzji, jakosci pracy ikompetencji laboratoribw, zwigzanej takze
z uczestnictwem w PT/ILC.
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Tablica 1. Ocena precyzji wybranych PT/ILC (pasze) i kompetencji laboratoribw uczestniczacych
w badaniach na podstawie wskaznika Horrat H (0,5 < H < 2)

Wyszczegolnienie Lata / wskaznik Horrat H

2004 2005 2006 2007 2008

Woda, popidt, biatko, ttuszcz, wiékno 1,7 0,9 0,9 0,8 1,0
Ttuszcz po hydrolizie = = = 1,5 1,4
Makroelementy (Ca, P, Cl, Mg, Na, K) 1,9 1,1 1,2 1,2 1,3
Mikroelementy (Fe, Mn, Zn, Cu) 1,3 1,3 0,7 0,7 0,8
Tryptofan - - 1,6 0,9 -
Witamina A - - 1,1 1,0 -
Witamina E (octan tokoferolu) - - 1,4 1,5 -
Fluor w fosforanach - - 1,3 1,2 -
Selen w mieszankach i premiksach - - - 0,8 1,1
Jod w mieszankach paszowych - - - 2,3 1,3

Podejscie wewnatrzlaboratoryjne doswiadczalne

W tym podejsciu przy oszacowania niepewnosci pomiaru (u) uwzglednia sie dwie skfadowe:
odtwarzalnos¢ wewnatrzlaboratoryjng (s) jako miare precyzji pomiaru i btad systematyczny (b - bias),
zgodnie z rownaniem (3) wg raportu technicznego Eurolab [1].

u=-s>+b’ (3)

Btad systematyczny (bias) okresla sie za pomoca odchylenia wynikow pomiaru od wartosci
odniesienia, np. badajgc CRM lub stosujac metody odniesienia. Udziat btedu systematycznego (b)
w niepewnosci pomiaru okreslany jest za pomocag $redniego odchylenia wynikéw pomiaréw (A),
niepewnosci materiatu odniesienia (u,s ) iprecyzji pomiarédw podczas badania tego btedu (s),
(rownanie 4 — wg RT Eurolab). Warto$¢ wyrazenia s®/ n jest mata i mozna jg pominaé - takie
zalozenie przyjeto w podreczniku Nordtest [3]:

2
A}
bZ\/A2+u2ref+7 (4)

W praktyce zrdéznych pomiardw uzyskuje sie rézne wartosci btedu systematycznego. W takim
przypadku dane mozna potaczyé i okresli¢ usrednione oszacowanie wartosci btedu systematycznego
(A) jako funkcje wielkosci mierzonej zgodnie z ponizszym wzorem (5).

A — Z (b}l:lS i) (5)
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Szacowanie niepewnosci metod badawczych przy wykorzystaniu wynikéw badan CRM zostato
z powodzeniem wykorzystane w badaniach wtasnych (Tablica 1).

Tablica 2. Niepewnosci badania wybranych skfadnikéw i zanieczyszczen pasz obliczone
na podstawie podejscia doswiadczalnego wewnatrzlaboratoryjnego z wykorzystaniem CRM

Stand. niep. Niep. rozsz. U=2 x CV
Lp. Witamina Rodzaj paszy ztozona u; (%) U=2x u, (%) (%)
1. Jod MPU 6,4 13,8 25*
2. Jod M-ki, mater. 7,5 15,0 25*
3 Kadm M-ki, mater. 11,2 22,4 50*
4 Ofow M-ki, mater. 7,5 15,0 50*
5 Witamina B; Premiks 7,6 15,2 10**
6 Witamina B, M-ka paszowa 7,5 15,0 20*
7 Witamina B, Premiks 6,25 12,5 10**

Niemcy [5]* Wegry [6]**

W przypadku braku certyfikowanych materiatow odniesienia i braku mozliwosci przeprowadzenia
innych badan bftedu systematycznego w laboratorium (np. przy uzyciu metod odniesienia) mozna
oszacowac bias na podstawie badan biegtosci PT/ILC. Taki wariant zostat opisany ponize;.

Podejscie wewnatrzlaboratoryjne doswiadczalne z wykorzystaniem
wynikéw PT/ILC

Laboratorium uczestniczace wPT Ilub ILC moze wykorzysta¢ wiasne wyniki uczestnictwa
do oszacowania niepewnosci pomiaru stosowanej metody/procedury badawczej. Wyniki laboratorium
w PT i ILC oceniane sa m.in. za pomoca wskaznika z (z-score), z = (x — xwp / sPT), gdzie x — wynik
laboratorium, xwp — wartos¢ przypisana, sPT — odchylenie standardowe odtwarzalnosci w PT lub ILC.
Gdy z < 2 wynik oceniany jest jako zadowalajacy. Dla oszacowania btedu systematycznego dobrym
parametrem jest roznica pomiedzy wartoscig przypisang okreslona w PT/ILC a wynikiem laboratorium.
Podobnie jak przy okreslaniu niepewnosci w podejsciu wewnatrzlaboratoryjnym doswiadczalnym,
niepewnos¢ pomiaru (u) jest réwna pierwiastkowi z sumy kwadratéw odchylenia standardowego
odtwarzalnosci wewnatrzlaboratoryjnej s i btedu systematycznego (b) — réwnania (3) i (4). Przy tym
podejsciu dwie skiadowe niepewnosci uzyskuje sie zroznych zrédet. Precyzje wyznacza sie
na podstawie wiasnych danych walidacyjnych, zrozstepu lub na podstawie pomiaréw kart
kontrolnych. Bias okres$la sie na podstawie wynikow PT lub ILC. Jezeli sg dostepne dane z kilku PT
lub ILC (szerszy zakres matryc i stezen — minimum 5-6) to oszacowanie btedu systematycznego
mozna odnies¢ do petnego zakresu pomiarowego. Szczegdtowy opis szacowania niepewnosci
na podstawie danych z PT iILC zamieszczono w raporcie Eurolab [1] i podreczniku Nordtest [3].
Wyniki kilku badan wiasnych podano w ponizszej Tablicy 3.



90/102 Szacowanie niepewnosci pomiaru na podstawie podej$¢ doswiadczalnych — interpretacja wynikéw badan chemicznych

Tablica 3. Niepewnosci badania witamin A i E oraz wybranych aminokwaséw w paszach
na podstawie podejscia doswiadczalnego miedzylaboratoryjnego i wynikow PT/ILC

Stand. niep. Niep. rozsz. U=2 x CV
Lp. Witamina Rodzaj paszy ztozona u; (%) U=2x u, (%) (%)
1 Witamina A M-ka paszowa 7,6 15,2 25*
2 Witamina A Premiks 6,8 13,6 10*
3 Witamina E M-ka paszowa 5,8 11,6 20"
4 Witamina E Premiks 6.0 12,0 10*
5 Lizyna M-ka, mater. 4,5 9,0 10*
6 Metionina M-ka, mater. 6,9 13,8 15*
7 Walina M-ka, mater. 5,4 10,8 10*

Niemcy [5]*

Podejscie wewnatrzlaboratoryjne z wykorzystaniem odchylenia standardowego
z PT/ILC

Wytyczne Normalizacji Europejskiej EA-04/16 [10] zalecajg szacowanie niepewno$ci metod badan
m.in. na podstawie PT/ILC w ktdrych uczestniczyto laboratorium. Zgodnie z wytycznymi jako ztozong
niepewnos¢ standardowa mozna przyjg¢ wartos¢ odchylenia standardowego z PT/ILC. Niepewnosc¢
rozszerzong obliczamy mnozac odchylenie standardowe (wyrazone w jednostkach masy
lub w jednostkach wzglednych - %) przez 2 (k = 2). Zastosowanie podwojonego odchylenia
standardowego (2 x SD) z badah miedzylaboratoryjnych jako rozszerzonej niepewnosci oznacza, ze
prawdopodobienstwo uzyskania powtdérnego wyniku badania w przedziale 2 x SD w stosunku
do wartosci $redniej wynosi 95%. Nalezy podkresli¢, ze omawiany tu sposob szacowania niepewnosci
jest z powodzeniem stosowany w Niemczech przez laboratoria VDLUFA funkcjonujace w ramach
urzedowego nadzoru paszowego. W Niemczech niepewnosci rozszerzone dla badanych parametrow
i stezen sg publikowane przez VDLUFA iw sposob ciggly uaktualniane [5,11]. Podobny sposéb
szacowania hiepewnosci stosowany jest przez wegierskie laboratoria funkcjonujgce w ramach
urzedowego nadzoru paszowego [6]. Ponizej podano przyktady obliczen niepewnosci rozszerzonych
na podstawie przeprowadzonych w kraju (lata 2004-2007) badan PT/ILC w poréwnaniu
do niepewnosci stosowanych przez laboratoria niemieckie iwegierskie upowaznione do badan
urzedowych pasz — Tablica 4. Stwierdzono zadowalajaca zgodnos¢ wynikdéw i porownywalny poziom
kompetencji. Uwzgledniajac doswiadczenia niemieckie i wegierskie oraz wyniki przeprowadzonych
w kraju PT/ILC, mozna zatem zaproponowac jednolity system szacowania niepewnosci i interpretacii
wynikéw w ramach urzedowego nadzoru paszowego, obejmujacy laboratoria upowaznione
do sprawowania urzedowego nadzoru i laboratorium referencyjne (tab.5).
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Interpretacja wynikow badan jest waznym elementem kontroli jakosci produktéw. Na podstawie
wynikéw podejmowane sg decyzje o zgodnosci produktu z wymaganiami, ktére mogg mie¢ czasami
powazne konsekwencje finansowe (wycofanie produktu z rynku, wstrzymanie produkcji). Laboratoria
powinny pracowa¢ w udokumentowanym systemie zarzadzania a wyniki wykonywanych badan

powinny by¢ wiarygodne.

Tablica 4. Niepewnosci rozszerzone badania sktadnikéw pokarmowych i dodatkéw w paszach
obliczone na podstawie wybranych wynikéw PT/ILC — poréwnanie danych

Badany sktadnik Zakres zawartosci

Wilgotno$c¢

Biatko ogdélne

Ttuszcz surowy
Wioékno surowe

Popi6t surowy

Skrobia
Cukry
Chlorki
Fosfor
Wapn
Magnez
Séd
Potas
Zelazo
Mangan
Cynk
Miedz
Selen

Witamina A

5-10 g/100g

10-20 g/100g
> 20 g/100g
do 5 g/100g
do 6 g/100g
5-10 g/100g

>20 g/100g
<20 g/100g
do 1 g/100g
do 1 g/100g
1-2 g/100g
do 1 g/100g
do 1g/100g
do 1 g/100g
>100 mg/kg
>100 mg/kg
>100 mg/kg
do 50 mg/kg
>1g/100g

< 10000 1U/kg
>35000001U/kg

U=2 x CV(A)
PT 2004-2007
Polska

+5-6%
10,46 g/100g
12,5-3,0%
10,8 g/100g
+0,35 g/100g
10,3 g/100g
16,0%
10,4 g/100g
+1,0-1,6 g/100g
10,8 g/100g
+1-1,1 g/kg
+0,4-0,7 g/kg
15-12%
+7-8%
£10-14%
+7-12%
+12-20%
10-14%
8-11%
114-22%
+12-15%
16-40%

12%

U=2 x CV(A)
VDLUFA
Niemcy

10,3 g/100g
+2,5%
10,8 g/100g
10,4 g/100g
10,4 g/100g
10,4 g/100g
1 g/100g
10,5 g/100g
1 g/kg
+0,6 g/kg
+10%
+10%
+12,5%
+10%
+15%
+15%
+15%
+25%
+15%
+25%

+10%

U=2 x CV(A)
Dane:
Wegry

8%
4%
10,8 g/100g
10,4 g/100g
10,6 g/100g
8%

12 g/100g
13 g/kg
1 g/kg
+10%
£12,5%
£12,5%
+15%
+15%
+15%
+30%
+15%
+25%

+10%
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Witamina E

Etoksyquin

Tryptofan

W przepisach ,prawa paszowego”

< 150 mg/kg 20%
> 0,75 g/kg 10-25%
10-110 mg/kg *12-20%
ponizej 2 g/100g +11-20%

i ,prawa zywnosciowego”

+20%

+10%

+15%

wystepuja

+20%
+10%
+25%

+15%

rozne okreslenia,

ktére powinny byé prawidtowo odniesione do interpretowanego wyniku i powigzane z wymaganiami
w odpowiednich przepisach. ,Dopuszczalna zawartos¢” lub ,dopuszczalny poziom” — te okreslenia
dotyczg substanciji niepozadanych i szkodliwych w zywnosci, paszach, prébkach $srodowiskowych,
innych materiatach lub produktach. ,Maksymalna zawarto$¢” — to okreslenie dotyczy zwykle substancji
czynnych, np. dodatkéw do pasz izywnosci, istuzy do oceny zgodnosci zawartosci badanego
sktadnika z maksymalng zawartoscia okreslong w przepisach.

Tablica 6. Niepewnos¢ badania wybranych sktadnikéw paszach obliczone na podstawie wynikow
PT/ILC (2004-2008) z udziatem laboratoriow ZHW

Badany sktadnik

Wilgotnosc¢

Biatko ogélne

Ttuszcz surowy

Wibkno surowe

Skrobia

Cukry

Chlorek sodu (jako ClI)

Fosfor

Wapn

Zakres zawartosci

¢ <50 g/kg
50 g/kg <c <100 g/kg
100 g/kg <c <150 g/kg

¢ <100 g/kg
100 g/kg < c <200 g/kg
200 g/kg <c <300 g/kg
¢ > 300 g/kg

c <50 g/kg
50 g/kg <c¢ <100 g/kg

¢ <60 g/kg
50 g/kg < c <120 g/kg
c > 120 g/kg

¢ <100 g/kg
100 g/kg < c <200 g/kg
¢ > 200 g/kg

¢ <100 g/kg
c> 100 g/kg

¢ <10 g/kg
10 g/kg < c <50 g/kg

c <10 g/kg
10 g/kg < ¢ <150 g/kg

c <5 gkg
5 g/kg <c <50 g/kg
50 g/kg <c <100 g/kg

Niepewnos¢ rozszerzona

(2 x SDR)

13 g/kg
5%
15 g/kg

14 g/kg
4%
8 g/kg
3%

4 g/kg
8%

14 g/kg
6%
8 g/kg

18 g/kg
8%
+16 g/kg

16 g/kg
6%

1 g/kg
+10%

0,7 g/kg
7%

+0,5 g/kg
+10%

15 g/kg



Magnez c <2 g/kg 10,2 g/kg
2 g/kg <c =50 g/kg +10%
Séd c <2 g/kg 10,2 g/kg
2 g/kg <c <50 g/kg +10%
Cynk ¢ <50 mg/kg +25%
50 mg/kg < ¢ <100 mg/kg +10 mg/kg
¢ > 100 mg/kg +15%
Miedz ¢ <50 mg/kg +25%
50 mg/kg < ¢ <100 mg/kg +10 mg/kg
¢ > 100 mg/kg +15%
Witamina E ¢ < 150 mg/kg +20%
(octan tokoferolu) 150 mg/kg < ¢ <200 mg/kg 30 mg/kg
¢ > 200 mg/kg +15%
Tryptofan do 20 g/kg +15%

»aranice tolerancji” dotycza np. zawartosci sktadnikéw pokarmowych zywnosci i pasz deklarowanych
przez producenta. W przypadku substancji niepozadanych iszkodliwych zaleca sie aby wynik
badania, skorygowany na petny odzysk, poda¢ jako X U, gdzie X to wynik analizy a U rozszerzona
niepewnos¢ przy k=2. W przypadku sktadnikéw pokarmowych i dodatkéw paszowych, wyniki nalezy
podawa¢ w podobny sposéb, tj. wartos¢ srednig przeliczona na petny odzysk z niepewnoscig
rozszerzona, przy wspotczynniku rozszerzenia k = 2 (X £U). W podsumowaniu mozna przedstawic
nastepujace wnioski dotyczace stosowania niepewnosci w interpretacji wynikéw badan chemicznych,
zwtaszcza na potrzeby monitorowania jakosci i bezpieczehnstwa produktéw zywnosciowych ipasz
w ramach urzedowego nadzoru a takze na potrzeby monitorowania srodowiska:

1. W przypadku badania substancji niepozadanych iszkodliwych w zywnosci, paszach
lub w $rodowisku, punktem odniesienia jest dopuszczalna zawarto$¢ (dopuszczalny poziom)
niepozadanej substancji. Wynik badania powinien by¢ traktowany jako niezgodny z wymaganiami gdy
dolna granica przedziatu niepewnosci pomiaru jest wyzsza od dopuszczalnego poziomu.

2. W przypadku niektérych dodatkéw do zywnosci, paszy lub innych produktéw, przepisy moga
ogranicza¢ ilosci dodawanej substancji przez okreslenie jej maksymalnej zawartosci w produkcie.
Wynik badania moze by¢ interpretowany jako niezgodny z wymaganiami okreslonymi w przepisach
gdy dolna granica przedziatu niepewnosci wyniku jest wyzsza od maksymalnej zawartos$ci.

3. Oceniajac granice tolerancji (granice techniczne) zawartosci danego sktadnika w produkcie nalezy
porbwna¢ przedziat tolerancji okreslony w przepisach prawa (min-max) iniepewnos¢ pomiaru.
W przypadku oceny deklarowanej zawartosci skfadnika w produkcie, wynik badania powinien byc¢
interpretowany jako niezgodny z deklaracjg producenta gdy gérna granica niepewnosci wyniku lezy
ponizej dolnego przedziatu tolerancji (niedob6r sktadnika), lub odwrotnie, gdy dolna granica
niepewnosci wyniku jest wyzsza od gornej granicy przedziatu tolerancji (nadmiar sktadnika).
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Roman Sek
Inspekcja Weterynaryjna
Zaktad Higieny Weterynaryjnej w Bydgoszczy

Wymagania techniczne normy PN-EN ISO/IEC 17025,
a specyficzne problemy w laboratorium
analizujacym ztozone matryce paszowe.

Rozwazania i przestanki do dyskus;ji.

Specyficzne uwarunkowania wystepujgce w laboratorium chemicznego
badania srodkdw zywienia zwierzat i wynikajgce stqd szczegdine problemy sq
powodem, dla ktérego chciatbym zajg¢ przez chwile Panstwa uwage.
Pracownia o niezbyt licznej kadrze, nie nastawiona na wykonywanie olbrzymiej
ilosci ,monotematycznych oznaczen” musi wypetnia¢ wymagania normy tak
samo, jak duze laboratoria. Sterowanie jakoScig badan w tym przypadku
napotyka szereg problemow natury ekonomicznej, organizacyjnej i technicznej.
Ziozonos¢ matryc ,paszowych” i ich rdznorodnos¢ powoduje koniecznosc
niemal indywidualnego podejscia do kazdej probki, a funkcjonujgce normatywy
w zakresie metod badawczych, czesto przeniesione wprost z innych dziedzin
analitycznych — nie utatwiajg zadania.

1. Zarzadzanie personelem

1.1. Ograniczenia:

1.1.1. Zr6znicowany, szeroki zakres analiz (duza ilos¢ metod analitycznych)

W laboratoriach wykonujacych szeroki zakres analiz na ztozonych i niepowtarzalnych matrycach, przy
matych ,seriach” oznaczen:

1. Personel nadzorujacy badania oraz autoryzujacy wyniki badan musi poza dogtebnag wiedzg
analityczng zwigzang ze znajomoscig procedur badawczych i obstugi wyposazenia, posiadac
zdolnosci wnioskowania analitycznego. Koniecznos¢ ciagtego nadzorowania wielu procesow
analitycznych w jednym czasie wymaga dobrej organizacji pracy i dbatosci o zgranie zespotu
pracowni.

2. Personel analityczny musi by¢ wszechstronny w sensie analitycznym, mogacy sie nawzajem
zastepowa¢ w toku wykonywania analiz (wbrew opiniom ferowanym przez nieznajacych
problemu — uzyskanie odpowiedniego poziomu kompetencji wymaga minimum 3-5 lat pracy
pod okiem doswiadczonego praktyka). Brak jest mozliwosci specjalizacji w wykonywaniu
poszczegodlnych analiz lub przypisania personelu do poszczegoinych technik analitycznych.
Analizy wykonywane sg pojedynczo lub w krétkich seriach, czesto w dtugich odstepach
czasowych.
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1.1.2. Zr6znicowane matryce probek o wysokim stopniu ztozonosci

W pracowni wystepuje koniecznos¢ ciaglego czuwania nad procesem przygotowania prébek.
Dla niemal kazdej prébki musi by¢ ustalony indywidualnie sposob jej przygotowania do analizy,
uwzgledniajacy jej witasciwosci fizykochemiczne i przewidywang wielkos¢ nawazki wynikajaca
z koncentracji analitu. Czesto wystepujacy brak dostatecznej ilosci informacji o prébce prowadzi do
koniecznosci powtérnego wykonania badania lub w najlepszym razie ponownego pomiaru.

1.1.3. Homogenicznos$c¢ probek

Sposob rozmieszczenia sktadnikéw prébki, wynikajacy z zastosowanych rozwigzan techniczno-
produkcyjnych, utrudnia lub nawet uniemozliwia uzyskanie powtarzalnych wynikéw analiz. Przyktadem
moze tu by¢ powszechne uzywanie do bilansowania dawki pokarmowej ,kapsutowanej” witaminy A
i E, szczegélnie produkowanej w Chinach. W tym przypadku powtarzalnos¢ analizy zapewni¢ moze
praca na prébce analitycznej o masie powyzej 100g. Podobnie dodatki makro- i mikro-elementow
zawarte sg w krysztatach siarczanu miedzi.

1.1.4. Brak mozliwosci planowania zadan analitycznych

Klient nasz pan — czesto dochodzi do ,wysypu” probek; nawet probki monitoringowe lepiej pobiera sie
w ostatnim tygodniu okresu sprawozdawczedo.

1.1.5. Koniecznosci prowadzenia gospodarki magazynowej, przetargow,

Planowania zakupéw sprzetu, odczynnikdéw, przewidywanie rzeczy nieprzewidywalnych, wdrazanie
nowego sprzetu i procedur badawczych... tez wymagajg dziatan zasobu ludzkiego. O absencji pisa¢
nie wypada, pochwale sie wiec frekwencja personelu za rok 2008, ktéra wliczajac pracownika
zatrudnionego na zastepstwo wyniosta az nieco ponad 50% (bez komentarza).

1.2. Dzialania organizacyjne

1.2.1. Procedury i instrukcje

Procedury i instrukcje muszg by¢ tak skonstruowane, by dostepnos¢ niezbednych informacji byta jak
najbardziej prosta i nieabsorbujaca; w naszej pracowni role ,systemu podpowiedzi” stanowig karty
badania skonstruowane tak, by zawieraty wszystkie niezbedne w postepowaniu analitycznym dane.

1.2.2. Dyspozycyjnos¢ nadzorujacych badanie

Personel pracowni ma state poczucie bezpieczenstwa przez swiadomos¢, ze w kazdej chwili moze
liczy¢ na pomoc merytoryczng nadzorujgcego badanie i mozliwos¢ korzystania z jego doswiadczenia.

1.2.3. Organizacja pracy

Organizacja czasu pracy musi uwzglednia¢ wymagania metod instrumentalnych: prébki
przygotowywane sg z rana, by analizy mogty by¢ zakonczone w tym samym dniu. Czes$¢ personelu
rozpoczyna prace wczesniej. Problemy analityczne i sprzetowe wymagajg pozostawania
po godzinach, ktére nie sg u nas ptatne, a ich ,wybieranie” to kolejny problem dla KP.

1.2.4. System kontroli biezacej

Tam, gdzie to tylko mozliwe — poprawnos¢ procesu analitycznego kontrolowana jest dziataniami
na wzorcach lub wtasnych materiatach kontrolnych.



2. Monitorowanie warunkow srodowiska

Pomieszczenia pracowni wyposazone sa w klimatyzatory, rowniez z mozliwosciag dogrzewania
pomieszczen — funkcja przydatha zima; zapisy wykonywane sa 1 x dziennie w zakresie
temperatury pomieszczen i urzadzen chtodzaco — zamrazajacych i weryfikowane na zgodnosé
z wyznaczonymi wartosciami granicznymi. Wiekszos¢ urzadzen pracuje w szerokim zakresie
temperatur i wilgotnosci. W pracowni obowiazuje zasada uzywania roztworéw o temperaturze
pokojowej, szczegolnie istotnej przy stosowaniu rozpuszczalnikbw organicznych
przechowywanych w lodowkach.

Wptyw cisnienia atmosferycznego w zakresie wykonywanych w pracowni analiz jest pomijalny
w zwigzku ze znikomym jego wptywem na budzet niepewnosci wyniku badania. Prébki
przetrzymywane sg w hermetycznie zamykanych pojemnikach plastikowych, w celu zabezpieczenia
przed zmianami wilgotnosci. Laboranci uczuleni sg na wszelkiego rodzaju odstepstwa od ,normalnosci
analitycznej” (np. .ptyniecie wagi” podczas wazenia prébki) i na biezaco uzgadniajg sposéb
postepowania z nadzorujagcym badanie.

3. Nadzér nad wyposazeniem

3.1. Dobor wyposazenia do okreslonych celdéw analitycznych.

W analizie pasz nalezy pamietaé, ze dazenie do wprowadzania najhowoczesniejszego
wyposazenia, cechujacego sie najwyzszym poziomem czutosci nie zawsze jest dziataniem
rozsadnym. Nalezy uwzglednia¢ wysokie obciazenie prébek matryca, ktora skiada sie z materii
organicznej i nieorganicznej, tworzacej mieszaniny o nieograniczonej liczbie kombinacji
w zakresie stezen od 0-100% i zawartosci suchej masy do 100%. Zwracamy uwage
na odpornos¢ wyposazenia na obciazenia matryca i pytamy dostawcow o sprawdzone
aplikacje w zakresie interesujacych nas oznaczen.

Przy pojedynczych oznaczeniach skomplikowane systemy automatyczne tez nie usprawniajg pracy,
czesto za$ stanowig dodatkowy koszt i problem serwisowy.

Przyktadem szczegélnym moze by¢ aparat Scheiblera-Dietricha z lat XXX minionego stulecia
do oznaczania weglanéw w paszach. To proste, a mimo to doktadne i niezmiernie tanie w eksploatac;ji
urzadzenie, daje mozliwos¢ wykonywania szybkich oznaczen.

3.2. Legalizacja i wzorcowanie.

Jako instytucja wykonujaca dziatania z urzedu przeprowadzamy legalizacje wag zgodnie
z obowigzujacym prawem. Zmuszeni jestesmy wykonywa¢ réwniez wzorcowanie wag, poniewaz
Urzedy Miar nie wpisujg wynikbw uzyskanych w procesie legalizacji, jak to niegdy$ czynity
(na wniosek zlecajacego legalizacje). PCA nie akceptuje wprost swiadectwa legalizacji wagi, jako
dokumentu wystarczajacego do potwierdzenia spéjnosci pomiarowej mimo, ze samo wazenie
w budzecie niepewnosci wykonywanych w naszym laboratorium badan ma bardzo maty udziat
w 0g0Inej niepewnosci wyniku badania.

Wzorcowaniu poddajemy tez 2 cyfrowe termometry, ktére w catym zakresie potrzeb wykorzystujemy
do okresowych sprawdzen termometrow kontrolnych i temperatury w wyposazeniu, zgodnie
z harmonogramem sprawdzen okresowych.
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3.3. Przeglady i konserwacje

Wspoblczesne wyposazenie stosowane w analityce jest w wiekszosci przypadkéw wykonane w sposéb
zapewniajgcy dtugotrwatg eksploatacje i niezawodnosé. Z reguty producenci oferujg w zakresie swych
ustug stosowne dziatania, ale nie sg one obligatoryjne i poza wymienionymi w instrukcjach
do wyposazenia czynnosciami biezacej i okresowej obstugi oraz wymianami biezacymi elementow
zuzywalnych, przez diugie okresy nie wymagajg ingerencji serwisu. Wzgledy ekonomiczne
oraz wiedza inzynierska kierownictwa technicznego odpowiedzialnego za eksploatacje wyposazenia
i umiejetne korzystanie z mozliwosci, jakie daje myslenie w analityce, stanowig najlepsza gwarancje
poprawnego dziatania wyposazenia w laboratorium badawczym. Zasadzie tej nie podlegajg jedynie
wymagania bezpieczenstwa, jezeli takowe wyszczegdlnia producent dla danego rodzaju wyposazenia.

3.4. Kryteria istothe w nadzorze nad wyposazeniem

3.4.1. Okreslenie wptywu poszczegdlnych urzagdzen na wynik badania

Tam, gdzie to konieczne nalezy okresli¢ warunki lub zasady jego uzycia w procedurze badawczej lub
instrukcji do danego oznaczenia (pytanie dla dociekliwych: z jakg doktadnoscig musimy odwazyc
ok. 50g probki paszy, by niedoktadnos¢ wazenia nie wptyneta w sposéb istotny na wynik analizy, przy
zatozeniu niepewnosci metody na poziomie £10% ?),

3.4.2. Zmysty ludzkie sg czesto najlepszym detektorem i odbiornikiem informacji; nie widze potrzeby
potwierdzania termometrem wyposazonym w certyfikat wzorcowania faktu wrzenia wody w naczyniu;
skuteczno$¢ mieszania probki w procesie ekstrakcji, mimo cyfrowo ustawianych parametréw
mieszania jednak najprosciej i najpewniej oceni¢ wzrokowo!

3.4.3. W procedurach badawczych stosowa¢ elementy kontrolne (wzorce, CRM, RM) w celu kontroli
procesu analitycznego. Uzyskiwane tg droga informacje zbiera¢ i analizowaé na biezaco
lub weryfikowaé w oparciu o ustalone kryteria. Poprawne wyniki dziatan kontrolnych potwierdzajg
poprawne dziatania zaangazowanego w proces analityczny wyposazenia.

3.4.4. Weryfikowa¢ w sensie logicznym wszelkie pomysty podsuwane przez dostawcéw sprzetu,
informacje ,zastyszane”, a nawet sugestie audytorow,

3.4.5. Nie bac¢ sie myslec¢ ,analitycznie”! (ten punkt powinien by¢ wymieniany zawsze jako pierwszy).

4. Niepewnos¢ pomiaru

Moim wystgpieniem bede probowat wywotaé (mam nadzieje) szersza dyskusje nad problemem
wyznaczania niepewnosci dla wyniku pomiaru.

W norme PN-EN ISO/IEC 17025: 2005 wpisano wymog szacowania niepewnos$ci wyniku pomiaru.
Wymagania stawiane dla wzorcowania i bania okreslono wspélnie i musze przyznac, ze nawet biorac
pod uwage wszystkie zastrzezenia byto to posuniecie bardzo smiate, by nie uzy¢ sformutowania
Lodwazne”.

Moze na chwile zatrzymamy sie nad definicjami podstawowymi.



4.1. Pomiar a badanie

Pomiar — jako dziatanie najczesciej pojedyncze, dla celéw statystycznych wykonywane wielokrotnie na
tym samym obiekcie, wzgledem parametru okreslonego przez miedzynarodowy system jednostek
miar Sl, gdzie zasadniczo najwieksze znaczenie ma przyrzad pomiarowy,

Badanie nalezy traktowac¢ jako proces, w czasie kiérego moze by¢ wykonanych kilka pomiardw,
umiejscowionych pomiedzy kilkoma innymi dziataniami opisanymi przez procedure. Parametr jest
czesto opisowy, a same pomiary majg stosunkowo niewielki udziat w ogélnej niepewnosci wyniku
badania.

4.2. Skladowe niepewnosci i wazenie ich istotnosci z uwzglednieniem pomiaréw i dziatan
proceduralnych; parametry fizyczne, chemiczne i opisowe

Niepewnos¢ catkowita stanowi sume wielorakich wptywéw zmiennych, ktérych liczba wzrasta wraz
ze wzrostem ziozonosci dziatania poddawanego ocenie statystycznej. Prostsze dziatanie zwane
pomiarem - fatwiej ogarnac¢ jest procedurg postepowania, stad koncowa niepewnos¢ catkowita takiego
dziatania jest stosunkowo bardzo mata i dajaca sie obliczyé. Wraz ze wzrostem ztozonosci dziatania
btedy popetniane na poszczegélnych etapach postepowania naktadajg sie na siebie i sumuja.
Ich istotnos¢ warunkujaca wptyw na niepewnos¢ catkowitg jest rozna. Dogtebna znajomos¢ procedury
i ,wiedza inzynierska” oraz zdolno$¢ wnioskowania analitycznego pozwalajg na okreslenie waznosci
poszczegoblnych sktadowych i ich udziat/wptyw na niepewno$¢ catkowita. Ta wiedza, (ktéra mozna
réwniez uzyska¢ w pewnym zakresie w trakcie testowania odpornosci metody badawczej) jest
niezwykle istotna przy rozwigzywaniu probleméw analitycznych, ktérych nie da sie wyeliminowac,
szczegblnie w odniesieniu do badan wykonywanych na réznorodnych matrycach prébek. Doktadnego
wyliczenia catkowitej niepewnosci wyniku badania nie da sie obliczyé, ale mozna staraé sie
ja oszacowac.

Parametry opisowe w sposéb istotny wyrézniajg sie sposrdod stosunkowo jasno sformutowanych
parametréw fizycznych i (w wielu przypadkach) chemicznych. Nie wystepuja dla nich z reguty proste
wzorce odniesienia. Bywajg natomiast dostepne CRM. Parametr opisowy czesto formutowany jako
postepowanie ujete w procedurze normatywnej i okreslany moze by¢ mniej-wiecej nastepujaco:”
jezeli czynnosci tu opisane wykonasz doktadnie jak zapisano, to to, co otrzymasz jest wtasnie tym,
czego szukasz”. Przyktadem parametru opisowego moze by¢ np. wtékno surowe, biatko strawne itp.

4.3. Niepewnos¢ pomiaru, niepewnos¢ wyniku badania, niepewnos¢ metody badawczej

Niepewnos$¢ metody badawczej wynika z jej specyfiki i obejmuje wyposazenie, odczynniki, materiaty
pomocnicze, wptyw Srodowiska. Te parametry mozna okre$li¢ poddajgc analizie wzorce o znanej
czystosci. W pracy laboratoryjnej nie da sie unikna¢é wptywu czynnika ludzkiego ani czasu,
wiec niepewnos¢é metody wyznacza sie w warunkach powtarzalnosci i szerzej — odtwarzalnosci.
Niepewnos$¢ metody jako zwigzany z nig parametr mozna dosy¢ Scisle wyznaczyé, pod warunkiem
ujednolicenia sposobu jej wyznaczania dla poszczegélnych technik analitycznych.

Niepewnosé pomiaru poza sktadowg niepewnosci metody zawiera sktadowa pochodzaca z matrycy
badanej prébki, a ktdrej wptyw na wynik badania moze by¢ istotny. Mniejszy problem stanowig scisle
zdefiniowane matryce, szczegélnie te, ktore dostepne sg w formie CRM. Wyliczenie tez niepewnosci
pomiaru w procesie pomiarowym nie powinno tez stanowi¢ znaczacego problemu.

W kazdym przypadku nieznanej tzn. nie zdefiniowanej szczegétowo i jednoznacznie matrycy
(przy braku odpowiednich — o przypisanej nieistotnie matej niepewnosci CRM) mowienie o
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niepewnosci wyniku moze jedynie wprowadzaé¢ btedne pojecie co do niepewnosci pomiaru. Wspomne
tu jeszcze tylko o problemie analiz pojedynczych i podwdjnych tej samej probki, o wspétczynnikach
przeliczeniowych z testu T-Studenta dla zatozonych pozioméw ufnosci i stopni swobody, ktére do
wyliczenia niepewnosci pomiaru nalezatoby uwzgledni¢. Istotna tez powinna by¢ analiza matrycy np.
na podstawie badan podwadjnych, w celu wykazania, ze matryca prébki badanej nie odbiega w sensie
formalnym (np. wzgledem uzyskanego rozstepu) od probki wykorzystanej do walidacji metody.

Dosy¢ duza dowolnos¢ we wnioskowaniu statystycznym, szczegélnie wynikajaca ze stosowania
réznych sposobéw i kryteribw pozyskiwania informacji do obrébki statystycznej powoduje,
ze poszczegllne laboratoria uzywaja tych samych stéw méwigc o zupetnie roznych rzeczach.

Zamiast przypisywa¢ niepewnos¢ wynikowi — bardziej racjonalna (by¢ moze) bytaby informacja
0 niepewnosci zastosowanej metody badawczej.

Bardzo ciekawym pomystem, zaczerpnietym z doswiadczen niemieckich jest koncepcja dr Korola
z Krajowego Laboratorium Paszowego w Lublinie oszacowania niepewnosci metody badawczej
w oparciu o wyniki badan biegtosci przeprowadzanych w ramach zadan Laboratorium Referencyjnego
w zakresie urzedowego badania pasz. Tak ustalone parametry stuzg do interpretacji wynikow badan
wykonywanych w nadzorze urzedowym.

W podsumowaniu tego punktu wysune teze, ze kwestia wymogu przypisywania niepewnosci pomiaru
w odniesieniu do wynikdw badan, wymaga uszczego6towienia przez ustalenie obowigzujacych zasad
szacowania niepewnosci w zakresie co najmniej poszczegdélnych technik analitycznych.

5. Proces myslenia w systemie jakosci

5.1. Metody znormalizowane wzgledem znanych i rozpoznanych analitéw i matryc.

Takie metody nie wymagajg szczegbtowego postepowania walidacyjnego; zasady oznaczen sa
z reguty dobrze rozpoznane i opisane. Dostep do materiatéw odniesienia i wolnych od analitu matryc
nie nastrecza szczego6lnych trudnosci; organizowane sa tez czesto i w szerokim zakresie badania
biegtosci.

5.2. Wyzwania wobec analizy ztozonych analitow w matrycy ,,paszowej”.

5.2.1. Matryca ,paszowa” cechuje sie duzg koncentracjg suchej masy w granicach 90 — 100%.
Olbrzymie zrdznicowanie zawartosci sktadnikéw organicznych jak i nieorganicznych, ktére
w nieskonczonej ilosci kombinacji tworzg nieprzewidywalne w sensie sktadu mieszaniny - stanowig
nie lada wyzwanie analityczne. Selektywne oczyszczanie i wyodrebnianie analitu dla HPLC jest ciagle
ograniczone. Ztozone zwiazki typu mikotoksyny czy antybiotyki, stanowigce bio-produkty, ostatnio
szczegolnie czesto produkowane w dalekich krajach Wschodu i wymagajg specjalnego podejscia.
Coraz wiecej oznaczen mozna wykonac¢ korzystajac z kolumn immunoafinitywnych produkowanych do
wykorzystania w SPE. Ten sposéb wydzielania analitu z matrycy jest na dzien dzisiejszy najlepszy.
Wiekszos¢ oznaczen bazuje na ekstrakcji rozpuszczalnikami organicznymi, przy niskim poziomie
selekcji sktadnikow. Kolumny HPLC nie radzg sobie do konca z mocno obciazajaca je matryca prébki,
z ktérej ma by¢ wydzielony i oznaczony ilosciowo analit. Stwarza to koniecznos¢ specyficznego
podejscia do ,pikow duchow”, potwierdzanie obecnosci analitu dodatkiem standardu na okreslonym



poziomie oznaczenia. Wbrew opiniom czesto proste metody jakosciowe utatwiajg ustrzezenia sie
btedu. Technika TLC w wielu oznaczeniach skutecznie wspiera HPLC.

5.2.2. Niepetne informacje, jakie otrzymujemy o skiadzie przekazywanej do badania probki powoduje
koniecznos¢ ponownego badania tej samej prébki, po skorygowaniu jej nawazki, lub powtdrzenia
pomiaru po zatezeniu (jesli mozliwe) lub rozcienczeniu prébki. Dodac nalezy, ze pojedynczy rozdziat
chromatograficzny trwa niejednokrotnie ok. 1 godziny, a proces przygotowania probki czasami kilka
dni.

5.2.3. Powazny problem analityczny wynika z poziomu homogenicznosci ,pasz’. Przyjmuje sieg,
ze rozmieszczenie sktadnikéw (wymieszanie) jest zadawalajace, gdy CV oznaczanego skfadnika
pobranego losowo w pieciu miejscach partii paszy da wynik nie wyzszy niz 10%.

5.2.4. W technikach spektroskopowych wptywy matrycy moga przysparza¢ wielu probleméw.
Oznaczanie azotyndw metodg stosowang dla miesnych produktéw spozywczych bez odjecia matrycy
probki (ta sama probka przed reakcja barwna) daje dla pasz wyniki wybitnie zawyzone, czesto
fatszywie dodatnie.

5.2.6. W AAS wplywy matrycowe sg na tyle znaczace, ze oznaczenia nalezy wykonywaé¢ na bardzo
mocno rozcienczonych probkach, weryfikujac czesto uzyskane wyniki metodg dodatku wzorca. Zdarza
sie, ze ta sama prébka ,mierzona” z zastosowaniem dwdéch ré6znych modyfikatorow dac¢ wyniki analizy
réznigce sie w sposob istotny.

Podsumowanie:

Myslenie analityczne i kompetencja, przy swiadomosci zrédet niepewnosci, w potaczeniu z ciggtym
analizowaniem uzyskiwanych w procesach badawczych informacji — stanowi o pewnosci analityczne;j.
Mojg zachete do ,stosowania myslenia w systemie jakosci” prosze traktowa¢ z pewng dozg
Lograniczonego zaufania”. Uczciwo$¢ wobec stuchaczy wymaga stwierdzenia, ze w znanych mi
przypadkach - z reguty nie byta i nie jest mile widziana. Analityka chemiczna wyklucza dziatania
bezmysine, totez na przekér trendom mam zamyst pozostac w kregu myslacych.
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