WYMAGANIA TECHNICZNE NORMY ISO 17034 W ZAKRESIE
PRODUKC]JI CERTYFIKOWANYCH MATERIALOW
ODNIESIENIA

KATARZYNA WIECEK
CENTRALNE LABORATORIUM POMIAROWO-BADAWCZE Sp. z o.0.



ZAKRES NORMY PN-EN ISO 17034:2017-03

Ogolne wymagania dotyczace kompetencji oraz spdjnego
dziatania producentéw materiatéw odniesienia

Okreslono wymagania, zgodnie z ktérymi powinny by¢
produkowane materiaty odniesienia

Jest przeznaczona do stosowania jako czeS¢ ogdlnych
procedur zapewnienia jakos$ci, stosowanych przez
producenta materiatdw odniesienia

Norma obejmuje produkcje wszystkich materiatow
odniesienia, w tym takze certyfikowanych materiatéow
odniesienia
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Zatacznik A Podsumowanie wymagan dotyczacych produkeji RM i CRM
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Norma obejmuje produkcje wszystkich materiatow

odniesienia, w tym takze certyfikowanych materiatéw
odniesienia

Materiaty odniesienia

CRM posiada co najmniej jedng wartosc¢ certyfikowanag







Producent materiatu odniesienia (RMP)
jednostka

(organizacja lub przedsiebiorstwo,
publiczne lub prywatne)




Zalacznik A Podsumowanie wymagan dotyczacych produkcji RM i CRM
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Zalacznik A Podsumowanie wymagan dotyczacych produkcji RM i CRM




PRZETWARZANIE MATERIALU

Wiasciwe do jego zamierzonego wykorzystania

Procedury powinny uwzglednia¢ co najmnie;j:

- analize jakoSciowa przy weryfikacji rodzaju materiatu i/lub jego tozsamosci;
- synteze, oczyszczanie (np. destylacja, ekstrakcja), inkubacja i przeksztatcanie
do postaci koncowej (np. skrawanie, kruszenie, rozdrabnianie, przesiewanie

i dzielenie, wyttaczanie, topnienie)

- ujednorodnienie,

- wtasSciwe postepowanie (np. ochrone przed zanieczyszczeniem i uzywanie
inertnego wyposazenia,

- pomiary kontrolne przetwarzania materiatu (np. rozktad wielkosci czastek,
zawarto$¢ wilgoci),

- wstepne przygotowanie, czyszczenie i sterylizacja wyposazenia uzywanego do
przetwarzania oraz pojemnikéw na proébki,

- stabilizacja materiatu (np. suszenie, naswietlanie, sterylizacja),

- pakowanie materiatu (np. butelkowanie, amputkowanie),

- Srodki ostroznosci




PRZETWARZANIE MATERIALU

PN-G-04502:2014-11

PROBKA

Uziamienie < mm Probka analityczna 0,2 -

Masa — co najmniej 10 kg

v probka wegla

Rozdrabnianie i pomniejszanie |

¥ o wielkosci ziaren ponizej
PROBKA PROBKA
Uziarienie < 3 mm jarmienie <= 3 mm
Masa — co najmniej 2 kg Ma'.*Jszala—mf;g::imriEJflkg 0,2 mm

s [ (PN-G-04502:2014-11)

PROBKA
Uziarnienie < 3 mm
Masa — co najmniegj 0,6 kg

T

Wydzielanie | Suszenie do stalej masy — wyznaczenie W,
PROBKA r
do oznaczania zawartosci PROBKA

wilgoci CE'H(_DW".TE‘_J' W w stanie powietrzno-suchym
Masa = co najmniej 150 g Uziamienie < 3 mm

Masa — co najmniej 0,6 kg

‘ Wydzielanie i rozdrabnianie |
PROBKA . — 3
do oznaczania zawartosci wilgoci ‘_\_\»

w stanie powietrzno-suchym W, PROBKA PROBKA
I ANALITYCZNA 0,2 ANALITYCZNA02S || PROBKA14(16)

Rysunek 2 - Schemat przygotowania prébek analitycznych wegla kamiennego
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POSTEPOWANIE Z MATERIALEM | JEGO PRZECHOWYWANIE



PROCEDURY POMIAROWE I WYPOSAZENIE POMIAROWE

WYPOSAZENIE POMIAROWE
Wymagania:

- uzywane zgodnie z majacymi
zastosowanie wymaganiami ISO/IEC
17025

PROCEDURY POMIAROWE

Wymagania:

- spetnienie wymagan ISO/IEC 17025 w odniesieniu do
badan,

- te czynnosSci powinny by¢ odpowiednie do wymaganej
doktadnosci wartosci wiasciwosci RM, a takze zgodne z
znormalizowanymi specyfikacjami dla okreslonych
pomiarow




SPOJNOSC POMIAROWA WARTOSCI CERTYFIKOWANYCH




OCENA JEDNORODNOSCI

RMP powinien prowadzi¢ ocene jednorodnosci kazdego z kandydatow na RM, w jego ostatecznej
zapakowanej formie, w celu zapewnienia jego przydatnosci do okreslonego celu

JEDNORODNOSC
WEWNATRZJEDNOSTKOWA

JEDNORODNOSC MIEDZYJEDNOSTKOWA



OCENA JEDNORODNOSCI

REPREZENTATYWNA LICZBA LOSOWO WYBRANYCH
JEDNOSTEK MATERIALU

S WYBOR LOSOWY

SYSTEMATYCZNY
WYBOR Z LOSOWEGO
PUNKTU STARTOWEGC
WYBOR LOSOWY
WARSTWOWY

GENERATOR LICZB LOSOWYCH



OCENA JEDNORODNOSCI

Nipin = max[l[l',%l,lemd }

Przyktad: Producent RM przygotowal 3000 jednostek materialu przeznaczonego na RM i zamierza
rozpoczac¢ badania jednorodnosci w pojedynczej serii. N,,,4=3000, a N,;,;, = max(lO, V3000), ktére
wynosi 14,4. Badanie to wymaga zatem 15 jednostek materiatu do badania jednorodnosci.

Niepewno$¢ standardowa (sktadowa uwzgledniana
w obliczaniu catkowitej niepewnos$ci wartosci certyfikowanej materiatu odniesienia)

obliczamy ze wzoru:

- MSpetween—MSwithin
Upp = n

W sytuacji, gdy MS, . een MOZe by¢ mniejsze niz MS, i, wykorzystujemy wzor:

Schemat prébkowania: up, = /Mswithin *4, 2
Powtérzenie 1 1-3-5-7-9-2-4-6-8-10 n YMyithin

Powtoérzenie 2 10-9-8-7-6-5-4-3-2-1
Powtorzenie 3 2-4-6-8-10-1-3-5-7-9




OCENA I MONITOROWANIE STABILNOSCI

. PROMIENIOWANIE
WIDZIALNE




OCENA I MONITOROWANIE STABILNOSCI

Producent materiatu odniesienia prowadzi ocene
stabilnosci kandydata na certyfikowany materiat
odniesienia przed wprowadzeniem go do sprzedazy.

\W% ocenie wyKkorzystywane sg wyniki
eksperymentalnego badania stabilnosci kandydata na
certyfikowany material odniesienia. Ocena stabilnosci
obejmuje:

— oszacowanie stabilnosSci wtasciwosci materiatu
odniesienia ~w  przewidywanych  warunkach
przechowywania (stabilnos¢ dtugoterminowa),

— oszacowanie stabilnosci wiasciwosci materiatu
odniesienia ~w  przewidywanych  warunkach
transportu (stabilnos¢ krotkoterminowa).




OCENA I MONITOROWANIE STABILNOSCI

Ocena stabilnos$ci krotkoterminowe]

Jednostki materialu odniesienia sg przechowywane w temp.
50 °C oraz w temp. -20 °C przez okres 0, 1, 2, 3, 4 tygodni.
Temperatur¢  odniesienia  stanowi  temperatura w
pomieszczeniach, w ktérych przechowywane sa materiaty
odniesienia. Dla w/w temperatur sg przeprowadzane dwa
niczalezne eksperymenty. W okreSlonym czasie zestaw
dwoch jednostek jest przenoszony do warunkéw: temp. 50 °C
oraz temp. -20 °C, w kazdym z kolejnych punktow czasu.
Ostatecznie, po przechowywaniu wszystkich jednostek
w warunkach temp. 50 °C oraz -20 °C, sg one jednocze$nie
badane.




OCENA I MONITOROWANIE STABILNOSCI

Ocena stabilnosci dlugoterminowe;]

Jednostki materialu odniesienia sg przechowywane
W  pomieszczeniach  producenta  materialow
odniesienia. Badania sg prowadzone dla dwoch
jednostek materialu odniesienia wybieranych losowo
z partii w kolejnych punktach czasu, okreslonych
przez producenta materialow odniesienia.




OCENA I MONITOROWANIE STABILNOSCI

Jezeli w instrukcji uzytkowania dopuszczono wielokrotne pobieranie probek z danej jednostki RM lub wielokrotne uzywanie
catego RM, nalezy oceni¢ mozliwy wptyw na stabilno$¢ materiatu
i podja¢ odpowiednie dziatania
Odpowiednim dziataniem moze by¢ np. dostarczenie szczeg6towych instrukcji obstugi
i uzytkowania po otwarciu jednostki RM

\\
Przechowywac¢ w temperaturze otoczenia, w ciemnym i suchym
miejscu, zaleca sie unikanie bezposredniej ekspozycji na $wiatto
stoneczne lub Zrédia ciepta
\ _4
e ~

Otwarta butelka musi by¢ chroniona przed wilgocig atmosferyczng
i by¢ szczelnie zakrecona

(_
\

Przed uzyciem nalezy doktadnie wymieszac

/_
Q

™~
J

Zaleca sie oznaczanie wilgoci w prébce analitycznej przed wykonywaniem
oznaczen




OCENA I MONITOROWANIE STABILNOSCI

Wykorzystanie wynikow oceny stabilnosci (krotkoterminowej
i dlugoterminowej) do obliczania sktadowej niepewnosci

W celu obliczenia skltadowej niepewnosci przyjeto zatozenie
(przy braku statystycznie istotneéo trendu, ktéry wskazywatby na
potencjalng degradacje):

C (C, b, x) = Co* (1 + b*x),

Przyjeto, ze wartos¢ wiasciwosci C zmniejsza si¢ liniowo od wartoSci
poczatkowej C, z szybko$cig degradacji b i czasem x.

Wktad niepewnosci pochodzacy od stabilnosci dtugoterminowej jest
obliczany jako iloczyn wybranego okresu trwatosci (planowanego okresu
trwatos$ci) i niepewnos$ci wspétczynnika nachylenia prostej (b):

Syx

U = ===ty
VI(x-%)?
gdzie
u;;s — niepewnos$¢ wynikajaca
z potencjalnej degradacji materiatu odniesienia podczas przechowywania
tg; - proponowany okres trwatosci




OCENA I MONITOROWANIE STABILNOSCI

Okres trwatoSci (czas Zycia) - <materialu odniesienia> przedzial czasu, podczas ktérego wtasciwosci RM zachowujg

przypisane im warto$ci w zakresie ustalonej niepewnosci (Zrodto: ISO Guide 30:2015, ttumaczenie wiasne)

OKkres waznoS$ci - <materiatu odniesienia> przedziat czasu, podczas ktérego producent RM gwarantuje jego stabilnos¢. Okres

waznosci moze by¢ wyrazony jako konkretna data lub inny okreslony okres. Okres waznosci jest przewidziany w okresie zycia

RM (Zrédto: ISO Guide 30:2015, ttumaczenie wtasne)




CHARAKTERYZOWANIE MATERIALU ODNIESIENIA

S

A




Wartos¢ przypisana wyznaczana jest jako Srednia

niewazona na podstawie wzoru:

_XYi
Ychar = p

Venar - ST€dnia arytmetyczna p zbioréw danych srednich
Yi

Model wyznaczania niepewnosci rozszerzonej:

- 1% 2 2 2 2
UCRM =k \]uchar + Upp + Ups + Ugts

gdzie:

Ucrm — Niepewnos$c rozszerzona CRM (certyfikowanego materiatu odniesienia)
k - wspoétczynnik rozszerzenia

U, — Skladowa niepewnosci (charakteryzowanie materialu odniesienia)

u,,, - skladowa niepewnosci (jednorodnos$¢ materialu odniesienia)

u, - Skladowa niepewnosci (stabilnos¢ dlugoterminowa)

u . - skladowa niepewnosci (stabilnos¢ krotkoterminowa)

Sy .
gl cLpB-00_ L
2 005 /cLPD-




Dokumenty i etykiety RM

RMP powinien wydawac i udostepniac:
- certyfikaty RM dla CRM
- karte informacyjng produktu dla pozostatych RM

PN-ISO 33401:2024-09 Materialy odniesienia - Zawartos¢
certyfikatow, etykiety i dokumentacji towarzyszace;j

(cLp-8

Sp.zo.0. RM 001
Centralne Laboratorium Pomiarowo-Badawcze Sp. z 0.0.

CERTYFIKAT MATERIALU ODNIESIENIA

Odpadowy materiat odniesienia

Symbol: CLPB-OD
Partin: 02/22

Zotwierdzt:
Centralpe Laboratoriur

m

iarowelBadawcze 50, 20.0
:O:e oyimpch

PRt o ST

i - CLPB-OD, partia 02/22 zostal wyprodukowany zgodnie
z wymaganiami PN-EN ISO 17034:2017-03

Cenfralne Laboratorivm Pomiarowo-Badawcze
ul. Rybnicka 6, 44-335 Jastrzebie-Idrdj

Nurner certy katu: 009 BCLPB-0D, partia 02722
Data wydanin certyfikatu: 04.06.2024




- tytul dokumentu ) l =y PCA
- jednoznaczna identyfikacja RM /\CLEZB p— - numer danej strony i catkowita liczbe

Centralne Laboratorium Pomiarowo-Badawcze Sp. z 0.0. stron

- nazwa danego RM CERTYFIKAT MATERIALU ODNIESIENIA ]
Odpadowy materiat odniesienia - Wersje dokumentu

- nazwa i dane kontaktowe RMP R0

Partia: 02/22

- informacje o zamiennosci materiatu
(jezeli jest to wlasciwe)

- przewidziany zakres zastosowan

P I TIPS Dodatkowe informacje:
- minimalna wielko$¢ probki (jezeli jest to )

wlasciwe), - opis CRM,

- okres waznoéci - okres$long wlasciwos¢, wartosé
wlasciwosci i niepewnos¢ z nig zwigzanga,

- informacje dotyczace przechowywania - procedure pomiarowg dla menzurandéw

. . Sl . - omvera okreslonych operacyjnie
- informacje dotyczace obstugi i uzytkowania, proonad L ych operacy)

ktore s3 wystarczajace dla zapewnienia m% Dl %fﬁul, - sp6jnosé pomiarowa wartosci
integralnosci materiatu certyfikowanych,

- nazwisko i funkcje osoby
zatwierdzajacej

Centralne Laboraforium Pomiarowo-Badawcze
ul. Rybnicka 6, 44-335 Jastrzebie-Zdrdj

Numer certyfikatu: 009/B'CLPB-OD, partia 0222
Data wydania certyfikatu: (4,04 2024




ETYKIETA

- solidnie przymocowana do kazdego
pojemnika zawierajacego RM,
- czytelna
- nienaruszona w okreslonych warunkach
przechowywania i uzytkowania w okresie
trwatosci materiatu tj. okresie, w ktorym

RM jest dostepny u RMP, przediuzony o
okres waznosci jego certyfikatu,

- powinna identyfikowa¢ material, RMP,
partie i inne informacje pozwalajace na
jednoznaczng identyfikacje materiatu (np.
indywidualny numer probki),

- powiazanie z karta informacyjna czy tez

z certyfikatem RM

ODNIESeN 4
Nrjednosti: o3

EGLOWY MATER
Partia: 03/20 |

kat nr: 007/CLPB-WK, partia 03/20

Symbol: CLPB-Wk |

- CERTYFIKOWANY W




DYSTRYBUCJA

Proces dystrybucji okreslony przez producenta
Powinien okresli¢ warunki wysytki

Zapewni¢ dokumentacje do odprawy celnej

Utrzymywac zapisy dotyczace wszystkich sprzedazy
1 dystrybucji RM

c:’"”"Fmowm\lv i
Mbol: cLpB-WK.
n..-,- 007/cLpB! . . .
- Doradztwo oraz wsparcie techniczne zwigzane
z produkowanymi RM

Informowanie uzytkownikéw o wszelkich zmianach
wartos$ci wtasciwosci lub niepewnosci kazdego RM,
w okresie waznosci wskazanym w certyfikacie RM lub
w karcie informacyjnej produktu

ESIENIA

IAL 0D
| Nrjednostiior3

EGLOWY MargR
Partia: 03/20

Dystrybutor - przekazanie wszystkich niezbednych
manie skutecznej obstugi

: Y 1. P12
informacji umozliwiajgcych utrﬁy
po sprzedazy

Symbol: CLPB-w |

- CERTYFIKOWANY w




DYSTRYBUCJA

Jezeli RM s3a sprzedawane przez dystrybutora, z
ktorym RMP jest zwigzany umowg, RMP powinien
przekazac autoryzowanemu dystrybutorowi
wszystkie niezbedne informacje umozliwiajgce
utrzymanie skutecznej obstugi po sprzedazy i

uzgodnic z nim dziatania, ktore bedg zgodne z
odpowiednimi rozdziatami normy

Uwaga: w przypadku gdy RM s3g sprzedawane przez
inne organizacje, nad ktorymi RMP nie ma

bezposredniej kontroli, wymagania dotyczgce RM sg
ograniczone do pierwszego sprzedajgcego

AL ODNEsE 4
| Nrjednostid: 013

RGLOWY MATER
Partia: 03/20

Symbol: CLPB-w |

- CERTYFIKOWANY w




ZAKRES AKREDYTAC]JI PRODUCENTA - RM 001

ul. Rybnicka 6, 44-335 Jastrzgbie Zdrdj o
Rodza) FEPTITSETAY P e . | Podejscie stosowar
T.-m.!.hf Mo mﬂ:l.n dniesi " mau;luu odniesienia do przypisywania
lub artefake materians odniesion
si
ZAKRES AKREDYTACJI (CRMRM) " "
PRODUCENTA MATERIALOW ODNIESIENIA Zawartosé popioty
SCOPE OF ACCREDITATION FOR REFERENCE MATERIAL PRODUCER Zawartost siarki calkowitej
Nr/No. RM 001 Zawartoé¢ wegla Przypisywanie warto!
) wiasciwosci z
Ciey lania zastosowaniem kilki
wydany przez / issued by CRM Odpadowy materiat odniesienia Zawartosé czedci palnych metod o wykazane
POLSKIE CENTRUM AKREDYTACJI bt czedc nlepal dokladnosci, w kilku
01-382 Warszawa, ul. Szczotkarska 42 Zavart kmlemnﬂ
Strata prazenia aboraton
Wydanie/lssue 5 z/of 08.11.2022 Zawartosé chloru
Zawartosé reci
Nazwa i adres / Name and address )
¥lodé popicki Przypisywanie wartot
PCA e et O ratecomnan ik
. zasty niem kil
P— CENTRALNE LABORATORIUM CRM Koksowy material Zavanost siark metod o wyk '
Cieplo i dokladnosci, w kilku
POMIAROWO-BADAWCZE Sp. z 0.0. P kompetentnych
. ul. Rybnicka 6 ot o
44-335 Jastrzebie Zdroj Zawarto$¢ popiolu
RM 001 Zawartost siarki calkowite]
Zawartos¢ wegla
pierwiastkowego
Cod identyfikacyjny / Zawarto$¢ wodoru
e o’g:’ Przedmiot produkcji et
(ategoria/Category’) | Produkcja RM/CRM  RM/CRM production (A2, Ad) ZZ:“""“ "‘:-"h‘l';'u‘-'
' [ Zawartost czetdi lotnych |
| Cieplospalania |
Zawartoéé rteci Przypisywanie warto!
Zawartos¢ pierwiastkéw i ich wlasciwosci 2
tlenkéw w prébkach po zastosowaniem kilki
CRM Weglowy materiat odniesienia spopieleniu metod o wykazanej
dokladnosci, w kilku
zelaza, niklu, wapnia, magnezu, kompetentnych
sodu, potasu, glinu, krzemu, laboratoriach
tytanu, fosforu, siarki, baru,
strontu
Zawartos¢ pierwiastkow i ich
tienkdw w probkach
niespopielonych
2elaza, niklu, wapnia, magnezu,
sodu, potasu, glinu, krzemu,
tvtanu, fosforu, siarki. baru,
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