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Szanowni Panstwo!

Zarzad Klubu Polskich Laboratoriéw Badawczych POLLAB, analizujgc problemy i zapytania zgtaszane
przez Cztonkdw Klubu, zdecydowat sie na przyblizenie tematyki zarzadzania wynikami pomiarow w la-
boratorium badawczym i wzorcujgcym na tegorocznym sympozjum Klubu POLLAB. Majgc na uwadze
konieczno$c¢ zblizania polskich laboratoriow do wymagan stawianych na swiecie, Zarzad Klubu POL-
LAB przedtozyt wszelkich staran aby umozliwi¢ potwierdzenie kompetencji naszych laboratoriow do
badan, ktorych owocem bedg jedynie wiarygodne, rzetelne i uzyteczne wyniki.

Celem XIX Sympozjum Klubu POLLAB jest wymiana doswiadczen i dobrych praktyk z zakresu zarzg-
dzania wynikami pomiaréw w laboratoriach. Osiggniecie postawionego celu bedzie mozliwe za sprawg
znakomitych referatow naszych prelegentdw, wsrod ktérych znajdujg sie przedstawiciele Polskiego
Centrum Akredytacji, Gtownego Urzedu Miar, profesorzy wyzszych uczelni oraz praktycy akredytowa-
nych organizacji, cztonkéw Klubu POLLAB.

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

Wszystkim uczestnikom sympozjum zycze satysfakcji oraz korzysci z udziatu w naszym sympozjum.
Wyrazam przekonanie, ze zdobyta wiedza i wymiana doswiadczen przyczynig sie do pokonywania
trudnosci z ktérymi spotykajg sie Panstwo w swojej dziatalno$ci badawczej, podczas pracy w labora-
toriach, czy innych instytucjach.

Zycze Panstwu owocnej lektury ,Zarzadzania wynikami pomiaréw w laboratorium badawczym i wzor-
cujgcym”, a takze mam nadzieje, ze doskonata atmosfera integracyjna XIX Sympozjum bedzie kolejng
okazjg do odnowienia kontaktow, nawigzania nowych oraz wymiany posiadanych doswiadczen.

Krystyna Krzysko
Prezes Klubu POLLAB
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Zewnetrzna kontrola jakosci: ocena kompetencji na
podstawie wynikéw PT/ILC, kryteria akceptacji,
dziatania korygujgce i zapobiegawcze

Raport z porownari miedzylaboratoryjnych jest zawsze cennym Zrodtem informacji na te-
mat jakosci wynikow. Laboratorium moze uzyskac potwierdzenie swoich kompetencji lub
wskazanie do podjecia dzialar korygujgcych w odniesieniu do kompetencji technicznych.
Bez wzgledu na ocene wynikow uczestnikow za pomocg zastosowanego wskaznika, labo-
ratorium powinno wykorzystac rowniez pozostate informacje zawarte w raporcie do wspo-
magania walidacji, do oceny obcigzenia danej procedury pomiarowej, do okreslenia prze-
dziatow decyzyjnych w karatach kontrolnych oraz do oszacowania niepewnosci.

1. WPROWADZENIE
1.1 Zapewnienie jakosci wynikow

Jakos¢ to jest ogof cech i charakterystyk produktu lub usfugi, warunkujgcy fakt, ze spetniajg one
okreslone i oczekiwane wymagania

Dziafania systemowe zwigzane ze sterowaniem jakoscig wynikow obejmujg dwa podstawowe obsza-

ry. Zapewnienie jakosci (QA; ang. Quality Assurance) obejmuje dziatania organizacyjne i techniczne,

uwzgledniajgce charakter prowadzonej przez laboratorium dziafalnosci. Sterowanie jakoscig (QC; ang.

Quality Control) to proces systematycznego sprawdzaniawybranych parametrow procedury pomiarowe;.

Wymagania odnosnie zapewnienia jakosci wynikéw badan i wzorcowan sg opisane jednoznacznie

w punkcie 5.9 normy PN-EN ISO/IEC 17025:2005.

Zapewnienie jakosci (QA) obejmuje réwniez caty zestaw dziatan technicznych, skrojonych na miare

prowadzonych pomiarow, miedzy innymi:

+ stosowanie zwalidowanych procedur pomiarowych;

« prawidfowy nadzdr nad wyposazeniem, w tym wzorcowanie/kalibracja tych urzadzen pomiarowych,
ktore wptywajg na wynik pomiaru;

« odpowiednie przechowywanie prébek oraz wtasciwe procedury przygotowania badanych obiek-
tow, tacznie z procesem pobierania kilku rownolegtych porciji tej samej probki;

 dbanie o wtasciwe warunki sSrodowiskowe w laboratorium (np. temperatura, wilgotnosc).

Niezmiernie waznym aspektem sterowania jakoscig (QC) jest natomiast wybér odpowiednich wskazni-

kow oraz okreslenie wymagarn odnoshie ich wartosci i odnosnie czestotliwosci ich sprawdzania.

1.2 Sterowanie jakoscig wynikéw

W laboratorium, w ktorym okreslone zostaty szczegotowo specyficzne wymagania odnosnie zapewnienia
jakosci wynikdw konieczne jest stosowanie systematycznej oceny skutecznosci tych dziatan. Sposobem
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na to jest proces w ktérym wybrane parametry procedury pomiarowej sg sprawdzane z odpowiednig
czestotliwoscia, a ich wartosci sg na biezgco porownywane z wczesniej okreslonymi wymaganiami.

System kontroli jakosci jest sposobem wczesnego ostrzegania o mozliwosci popeftnienia
btedu, a tym samym sposobem ograniczajacym ryzyko przekazania do klienta btednego

wyniku (dotyczy konkretnego wyniku)

2.  WSKAZNIKI JAKOSCI

Zakres nadzoru nad jakoscig wynikdw, czyli rodzaj parametrow, ktore sg uwzglednianie jako wskazniki
jakosci oraz czestotliwos¢ ich sprawdzania, powinien by¢ dobrany przede wszystkim odpowiednio do
rodzaju i liczby wykonywanych badan. Podstawg jest oczywiscie odpowiedni wybor rodzaju probki
i poddanie jej stosowanej procedurze pomiarowej. Uzyskane wyniki pomiaréw powinny by¢ na biezgco
zapisywane tak, aby mozliwe byto Sledzenie kierunkéw zmian. Sposob i czestotliwo$é prowadzenia
nadzoru powinien by¢ wczesnie zaplanowany, a do oceny wynikow powinny by¢ stosowane odpo-
wiednie techniki statystyczne.

Sterowanie jakoscig (QC) moze odbywac sie na dwoch pilaszczyznach: jako wewnetrzne i jako
zewnetrzne sterowanie jakoscig.

Zarowno w przypadku kontroli wewnetrznej jak i zewnetrznej, probki mogg by¢ przekazywane pracow-
nikom w sposob jawny, co oznacza, ze pracownik ma swiadomosc, ktore probki sg probkami kontrol-
nymi lub w sposob niejawny, co oznacza, ze pracownik nie wie, ktére probki w danej serii pomiarowej
sg probkami kontrolnymi.

2.1 Wewnetrzne sterowanie jakoscig wynikow

Wewnetrzne sterowanie jakoscig obejmuje ocene wynikow uzyskanych w laboratorium w trakcie pro-
wadzenia pomiaréw, w ktorych oprécz probek laboratoryjnych badane sg rowniez probki przezna-
czone do kontroli jakosci (np. prébki slepe; kontrolne; wzorce). Wygodne jest w tym przypadku na-
noszenie wynikdw pomiarow bezposrednio na karty kontrolne, gdyz umozliwia to wizualne $ledzenie
ewentualnych zmian (tendenciji) i/lub natychmiastowe potwierdzenie, ze warto$¢ danej wtasciwosci
utrzymuje sie w zafozonych wczesniej granicach. Monitorowanie jakosci wynikdw prowadzi sie za po-
mocg wskaznikow, na przyktad:

+ obcigzenia metody (odzysk);

» precyzji pomiaréw (odchylenie standardowe);

 rozstepu (roznica miedzy wynikami otrzymanymi dla dwoch porcji tego samego materiatu);
 zanieczyszczenia uktadu pomiarowego i/lub odczynnikdw (wartos¢ slepej proby)

2.2 Zewnetrzne sterowanie jakoscig wynikow

Zewnetrzne sterowanie jakoscig to przede wszystkim udziat laboratorium w poréwnaniach miedzylaborato-
ryjnych. Wtym przypadku laboratorium otrzymuije probke o nieznanej wartosci danej wtasciwosci (np. ste-
zenie substancji i/lub jej identyfikacja), prowadzi badanie, wysyta wyniki do organizatora i jest oceniane na
podstawie stopnia zgodnosc¢ otrzymanego wyniku z wartoscig odniesienia przyjeta przez organizatorow.



Karty kontrolne, z naniesionymi wynikami pomiaréw, sq cennym zrodtem informaciji o pra-

widfowosci lub nieprawidfowosci wynikow pomiaréw; umozliwiajg sledzenie stabilnosci
i trendow.

O ile laboratorium regularnie bierze udziat w poréwnaniach migdzylaboratoryjnych, mozliwe jest row-
niez stosowanie kart kontrolnych do sledzenia trendéw. Monitorowanie jakosci wynikow prowadzi sie
na podstawie wartosci wskaznikow poréwnan, na przyktad z, z’, zeta lub En.

2.3 Poréwnania miedzylaboratoryjne

Udziat w porownaniach miedzylaboratoryjnych pozwala na wykazanie kompetencji laboratorium
w zakresie prowadzonych badan, wspomaga proces walidacji stosowanych procedur pomia-
rowych, umozliwia porownanie wynikow uzyskanych w roznych laboratoriach oraz za pomoca
roznych procedur analitycznych, jak rowniez w okreslonych warunkach umozliwia zapewnienie
spojnosci pomiarowej.

Niezmiernie waznym elementem pracy laboratoriéw badawczych i wzorcujgcych jest systematyczny
udziat w poréwnaniach miedzylaboratoryjnych/badaniach biegtosci prowadzonych przez niezaleznych
organizatorow. Dzigki temu mozliwe jest uzyskanie obiektywnych dowodow dotyczacych funkcjonowa-
nia laboratorium i uzyskiwanej jakosci wynikow.

Poréwnanie miedzylaboratoryjne (ILC, ang. Interlaboratory Comparison) — zorganizowanie, wy-
konanie i ocena wzorcowan / badan tego samego lub podobnych obiektow wzorcowan / badan,
przez co najmniej dwa laboratoria, zgodnie z uprzednio ustalonymi warunkami.

Badanie biegtosci (PT, ang. Proficiency Testing) — okreslenie, za pomocg porownan miedzylabo-
ratoryjnych, zdolnosci laboratorium do przeprowadzania wzorcowan lub badarn.

Wyniki poréwnar miedzylaboratoryjnych sg zawsze cennym zrodiem informaciji dla laboratoriéw bio-
racych w nich udziat, gdyz pozwalajg na uzyskanie jednoznacznej odpowiedzi na temat jakosci otrzy-
mywanych wynikow. W zaleznosci od uzyskanych wynikow, udziat w porownaniach miedzylaboratoryj-
nych moze by¢ argumentem potwierdzajgcym wysokie kompetencje laboratorium w zakresie danych
oznaczen, lub o ile jest to konieczne, moze byC narzedziem utatwiajacym krytyczng analize ewen-
tualnych problemow. Udziat danego laboratorium w poréwnaniach miedzylaboratoryjnych moze by¢
badz dobrowolny, bgdz moze by¢ wymuszony przez okreslone wymagania (prawne, akredytacyjne i/
lub klientéw laboratorium). We wszystkich przypadkach, gdy wynik jest niezadowalajacy, laboratorium
powinno zastanowiC sie nad przyczyng otrzymywania odbiegajgcych wynikow. Powodem moze by¢
wptyw systematyczny, nieuwzgledniony w formie poprawki (na przykfad niecatkowity odzysk w czasie
ekstrakcji) lub to, iz niepewnos$¢ wyniku nie zostata wtasciwie oszacowana. W zwigzku z tym udziat
w poréwnaniach miedzylaboratoryjnych powinien by¢ traktowany jako skuteczne i niezbedne narze-
dzie powalajace na identyfikacje istniejgcych zagrozen potencjalnie wptywajacych na wynik prowa-
dzonych oznaczen. Krytyczna ocena wynikow porownarn miedzylaboratoryjnych umozliwia podjecie
odpowiednich decyzji odnosnie koniecznych dziatan korygujacych.

W poréwnaniach miedzylaboratoryjnych organizatorzy podajg warto$¢ odniesienia uzyskang w rozny
sposoéb: (I) wyznaczong za pomocg metody referencyjnej; (Il) jako warto$¢ srednig z wynikow uzyska-
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nych przez wybrang grupe laboratoridw eksperckich; (lll) jako warto$¢ Srednig wynikow wszystkich
uczestnikow poréwnania.

Po zakonczeniu poréwnan oczekuje sig, ze organizatorzy przedstawig raport konhcowy zawierajgcy
dyskusje otrzymanych wynikéw. Pozgdane jest aby raport zawierafa wyniki wszystkich laboratoriow
z uwzglednieniem otrzymanych wynikdw z przypisang im niepewnoscig, oczywiscie z zachowaniem
poufnosci odnosnie identyfikacji uczestnikow. Oczekuje sie, ze organizatorzy podadzag wartos¢ odnie-
sienia w miare mozliwosci z jak najmniejszg wartoscig niepewnosci. Oczekuije sig, ze laboratoria poda-
ja wraz z przesadnymi wynikami rowniez ich niepewnosS¢ wyznaczong zgodnie z zasadami opisanymi
w przewodniku ISO-GUM lub zgodnie z zasadami omoéwionymi w odpowiednich dokumentach EA lub
EURAMET.

2.4 Ocena wynikéw udziatu laboratorium w poréwnaniach miedzylaboratoryjnych

Laboratoria badawcze i wzorcujgce powinny zabiegaC o jak najczestszy udziat w roznorodnych po-
réwnaniach miedzylaboratoryjnych, przede wszystkim z tego wzgledu, iz jest to niezmiernie wazne
narzedzie w obszarze sterowania jakoscig wynikow, a uzyskane informacje sg podstawg oceny wia-
rygodnosci stosowanych procedur pomiarowych. W kazdym poréwnaniu podstawowym zadaniem
laboratorium jest wykonanie oznaczeh dla dostarczonego przez organizatordw obiektu (prébki), w wa-
runkach identycznych z codzienng praktyka postepowania w danym laboratorium. Uzyskane w labora-
torium wyniki sg nastepnie porownywane z przyjetg przez organizatora wartoscig odniesienia, a ocena
kompetencji laboratorium obejmuje dodatkowo stosowanie wskaznikow klasyfikujgcych dany wynik
w stosunku do wartosci odniesienia. W przypadku uzyskania wynikow spetniajacych okreslone kryte-
ria, laboratorium potwierdza swoje kompetencje w zakresie prowadzonych pomiaréw. W przypadku
uzyskania wynikow odbiegajacych, laboratorium powinno przeprowadzi¢ szczegotowg analize stoso-
wanej procedury pomiarowej, gdyz udziat w poréwnaniach powinien by¢ traktowany jako narzedzie
wspomagajgce proces rozwoju systemu zarzadzania.

Gtownym celem poréwnania wyniku uzyskanego przez dane laboratorium (x,,) z wartoscig odniesie-
nia (X,,,) jest ocena, w jakim stopniu uzyskany wynik spetnia wymagania w odniesieniu do przyjetych
kryteriow. Kryteria oceny uzyskanych wynikow w danym programie porownarn powinny by¢ okreslone
i jednoznacznie przedstawione uczestnikom przez organizatora. Dzieki temu laboratorium moze kry-
tycznie oceni¢ stosowane przez organizatorow porownan narzedzia statystyczne stuzgce do odrzuca-
nia wartosci skrajnych, do ustalania wartosci odniesienia oraz do ustalania kryteriow oceny. Wszystkie
te informacje powinny by¢ zamieszczone w raporcie, tgcznie z wynikami uczestniczacych laboratoriow.
Te informacje sg niezbedne do krytycznej oceny uzyskanych wynikéw oraz w razie potrzeby do zasto-
sowania wtasnych kryteriow, wynikajgcych z wymagan legislacyjnych lub z ustalen z klientem. Jest to
niezmiernie wazne w swietle wymagan Polskiego Centrum Akredytacji, okreslonych w dokumencie
DA-05 ,Polityka Polskiego Centrum Akredytaciji dotyczaca wykorzystywania badan biegtosci/poréwnan
miedzylaboratoryjnych w procesach akredytacji i nadzoru laboratoriow”, gdzie podkreslona jest ko-
niecznos¢ analizowanie przez laboratorium wynikéw poréwnan (ILC/PT), szczegdinie tych watpliwych
i niezadowalajgcych. Stad pojawia sie pytanie, jaki wynik nalezy zakwalifikowac¢ jako watpliwy czy nie-
zadowalajgcy oraz czy kryteria stosowane przez organizatoréw zawsze spetniajg wymagania jakosci
okreslone przez laboratorium?

2.4.1 Ocena wynikéw laboratorium wzgledem wartosci odniesienia

Ocena kompetenciji laboratorium na podstawie udziatu w danym poréwnaniu jest prowadzona na pod-
stawie wartosci wskaznikdw klasyfikujacych, co jest jednoczesnie sposobem na poréwnanie poda-
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nych przez uczestnikéw wynikow wzgledem przyjetej wartosci odniesienia, w odniesieniu do ustalo-
nych przez organizatora kryteriow. Jak wynika z przegladu r6znych raportow oraz literatury, w praktyce
stosowane sg rozne kryteria, a w konsekwencji rézne wskazniki klasyfikujace. W kazdym jednak przy-
padku wskaznik klasyfikujgcy jest wyrazeniem utamkowym, a podstawowym i wspdlnym elementem
jest zapisywana w mianowniku roznica pomiedzy wynikiem uzyskanym w danym laboratorium (x,,,)
a wartoscig odniesienia (X_,,) podang przez organizatorow.

A =Xy — Xog

odn

Gdzie:

X, — Wynik podany przez laboratorium; X ,, — warto$¢ odniesienia podana przez organizatorow ILC.
Nastepnie wyznaczong réznice odnosi sie wzgledem klasyfikatora, czyli wzgledem wartosci zapisy-
wanej w mianowniku. Najczesciej stosowanym i powszechnie akceptowanym kryterium jest wskaznik
z (ang. z-score). Warto jednak podkresli¢, ze wraz z rozpowszechnieniem poréwnan (ILC/PT) wprowa-
dzane sg rowniez inne kryteria oceny.

W celu uporzadkowania réznych informacji warto przesledzi¢ polecane w réznych dokumentach
wskazniki.

Ro6znica procentowa

Najczesciej stosowanym matematycznym sposobem poréwnania dwoch wartosci liczbowych jest wy-
znaczenia roznicy procentowe;

('xlab B X

D% = oin) x100%

odn
gdzie: D% — réznica wyrazona w procentach; X, — wynik podany przez laboratorium; X , — wartos¢
odniesienia
Kryterium oceny jest ustalane przez organizatorow, na przykiad mozna przyjac, ze wartosci zadowala-
jace spetniajg kryterium D% < 20%.

Wskaznik z

W przypadku stosowania wskaznika z stosuje sie nastepujgce rownanie:

— X -X

odn
© p

z

gdzie: 0, 0znacza najczesciej wartos¢ odchylenia standardowego dla wynikow uzyskanych od uczest-
niczgcych laboratoriow lub przyjetg przez organizatoréw wartos¢ dla danego poréwnania (wynikajgca
na przyktad z wymagan prawnych dla danych badarn).

W tym przypadku kryterium oceny jest zgodne z powszechnie przyjetymi i podanymi ponizej zakresa-
mi:

|z| <2 wynik zadowalajacy
2 < |z| = 3 wynik watpliwy

|z| >3 wynik niezadowalajacy

W niektdrych przypadkach organizatorzy zamiast wartosci odchylenia standardowego wszystkich wyni-
kow podanych przez uczestniczgce laboratoria, stosujg arbitralnie przyjetg wartos¢ wynikajacg z wyma-
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gan prawnych dla danych oznaczen, na przyktad 0, moze odpowiadac 0,2 wartosci odniesienia X ..
W takim przypadku stosowane rownanie przyjmuje postac:

— Map — X pin
02X,

Warto podkreslic, ze zastosowany zabieg pozwala na rzeczywistg ocene kompetencji laboratorium
wzgledem wymagan prawnych przyjetych w danym obszarze.

Wskaznik 2’

W réwnaniu opisujgcym wskaznik z nie jest uwzgledniona niepewnos¢ wartosci odniesienia. W sytu-
acji, kiedy jest to mozliwe poleca sie stosowanie wskaznika z’, gdzie w réwnaniu uwzgledniono w mia-
nowniku zarowno wartos$¢ odchylenia standardowego przyjetego dla danego poréwnania (tak jak dla
wskaznika z), jak i niepewnos¢ standardowg warto$ci odniesienia.

xlab _Xodn
2 2
oo +uy

Gdzie u, oznacza wartosc niepewnosci standardowej dla wartosci odniesienia.
Kryterium oceny wyniku przy stosowaniu wskaznika z’ jest takie samo jak w przypadku wskaznika z:

Zl

|Z| <2 wynik zadowalajacy
2 < |Z| = 3 wynik watpliwy

|z’| >3  wynik niezadowalajacy

Wskaznik zeta

Kolejng modyfikacjg wskaznika z jest wskaznik zeta, w ktérym uwzgledniona zostata niepewnos¢ stan-
dardowa ztozona wyniku podanego przez laboratorium, co nie byto uwzgledniane we wczesniej oma-
wianych wskaznikach. Oczywiscie stosowanie tego wskaznika jest mozliwe jedynie w przypadku, gdy
laboratorium podaje wynik z przypisang niepewnoscig. Warto podkresli¢, ze coraz czesciej organiza-
torzy poréwnan prosza o podawanie wyniku tgcznie z niepewnoscig, co wynika rowniez z wymagan
normy ISO/IEC 17025:2005.

xlab - X odn

2 2
Nu; +uy

Kryterium oceny jest identyczne z podanym, wczesniej kryterium dla wskaznikow z i 2.

zeta =

Wskaznik zeta moze byé stosowany zamiast wskaznika z w tych przypadkach, gdy labora-

torium podaje wyniki z oszacowana niepewnoscig.

Wskaznik E,

Kolejnym kryterium oceny, coraz czesciej stosowanym przez organizatoréw porownan, jest wskaznik
E., nazywany tez btgedem znormalizowanym.



E _ xlab_Xodn

" Juriu

gdzie: U  oraz U, to warto$ci niepewnosci rozszerzonej (dla k = 2) odpowiednio wyniku podanego
przez laboratorium i wartosci odniesienia.

Warto zwréci¢ uwage, ze podstawowg roznicg miedzy wskaznikiem E, w stosunku do wskaznika zeta
jest to, ze w przypadku wskaznika E, w mianowniku zamieszczone sg wartosci niepewnosci rozszerzo-
nej, stad wynika zmiana wartosci liczbowych kryterium oceny.

Wskaznik jest stosowany powszechnie do oceny kompetencji laboratoridw wzorcujgcych w poréwna-
niach dwustronnych, gdzie poréwnuje sie wyniki danego laboratorium z wynikami laboratorium odnie-
sienia, o wyzszych kompetencjach metrologicznych.

|E | <1 wynik zadowalajgcy

|E,| >1  wynik niezadowalajgcy

Przedstawione powyzej omowienie najwazniejszych wskaznikow stosowanych przez organizatoréw
poréwnah (ILC/PT) do oceny wynikdw wskazuje, ze wynik oceny moze zaleze¢ od zastosowanego
kryterium. Stad niezmiernie waznym elementem raportéw przygotowywanych przez organizatorow
powinno by¢ jednoznaczne opisanie stosowanych wskaznikow, tgcznie z podaniem wartosci. Z dru-
giej strony laboratorium oceniajgc swoj udziat w danym poréwnaniu powinno we wtasnym zakresie
krytycznie ocenic, na ile zastosowane kryterium odpowiada przyjetym wymaganiom odnosnie jakosci
wynikow oraz w razie potrzeby wykorzysta¢ zamieszczone w raporcie dane do zastosowania wtasnych
kryteriow.

Wskazniki oceny laboratoriow uczestniczgcych w poréwnaniach miedzylaboratoryjnych

_ xlab _Xodn zeta = Xlab _Xodn ' Xiab _Xodn E = xlab _Xodn

A — —_— z'=
2 2 2 2 n 2 2
o, UL Fuy \O, tuy U:+U,

3. DZIALANIA KORYGUJACE | ZAPOBIEGAWCZE
3.1 Dziatania korygujgce

Najwazniejszym etapem oceny raportu poréwnan miedzylaboratoryjnych jest stwierdzenie, czy labo-
ratorium spetnia kryteria ustalone przez organizatora. W tym celu laboratorium poréwnuje uzyskang
wartos¢ wskaznika wzgledem przyjetych kryteriéw. Uzyskanie oceny zadowalajgcej stanowi potwier-
dzenie kompetencji laboratorium w zakresie badan, bedacych przedmiotem poréwnan. Uzyskanie
oceny niezadowalajacej stanowi wazny sygnat, wskazujacy na koniecznos¢ przeprowadzenia dziatan
korygujacych. Dziatania te wymagajg po pierwsze oceny kryteribw zastosowanych przez organizatora.
W przypadku, gdy zastosowane kryteria sg zgodne z wymaganiami danego laboratorium, niezadowa-
lajgca ocena wymaga podjecia dziatan technicznych zwigzanych najczesciej z optymalizacjg procedu-
ry pomiarowej lub wyborem innych materiatéw odniesienia. W przypadku, gdy zastosowane kryteria
sg bardziej rygorystyczne wzgledem wymagan stosowanych w danym laboratorium, poleca sie prze-
prowadzenie dodatkowych obliczen, z uwzglednieniem kryteridw stosowanych przez laboratorium.

7/102
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Takie postepowanie wymaga jednak dobrej znajomosci wymagan odnosnie niepewnosci docelowej,
z jakg moga by¢ podawane wyniki dla klienta. Efektem takich dziatari korygujgcych powinien by¢ ra-
port wskazujgcy jednoznacznie, ze uwzglednienie wymagarn odnosnie jakosci wynikéw, stosowanych
w danym laboratorium pozwala na zadowalajgcg ocene wyniku wykorzystywanego w danym porowna-
niu miedzylaboratoryjnym.

W przypadku gdy ocena wyniku wzgledem kryteriow danego laboratorium prowadzi do oceny nieza-
dowalajacej, laboratorium jest zobowigzane do podjecia odpowiednich dziatahh technicznych.

3.2 Dziatania zapobiegawcze

Raport z poréwnan miedzylaboratoryjnych moze stanowic¢ swietne zrodto informaciji odnosnie podej-
mowania zasadnych dziatarh zapobiegawczych. W przypadkach, kiedy laboratorium uczestniczy sys-
tematycznie w takich poréwnaniach, $ledzenie trendéw powinno stanowi¢ jedno z najwazniejszych
zrédet informacji 0 jakosci wynikéw. Warto réwniez przeprowadzi¢ szczegotowa analize wszystkich
danych liczbowych zamieszczonych w raporcie.

Porownanie wyniku laboratorium z wartoscig odniesienia pozwala na ocene obcigzenia stosowanej
w laboratorium procedury pomiarowej. W przypadku, gdy mozliwe jest stosowanie réznych technik
pomiarowych, a organizator podaje informacje, jaka technika byta stosowana w poszczegdéinych labo-
ratoriach mozliwe jest ich poréwnanie.

Porownanie niepewnosci przypisanej do wyniku z wartosciami niepewnosci podawanymi przez inne
laboratoria pozwala na ocene, czy w budzecie niepewnosci uwzglednione zostaty wszystkie sktadowe
lub czy podawana przez laboratorium niepewnosc nie jest zbyt duza.

4. ZAKONCZENIE

W referacie przedstawiono rozne kryteria oceny wynikéw. Zasadna moze by¢ watpliwos¢, dlaczego
organizatorzy nie stosujg jednego, powszechnie przyjetego kryterium oceny wynikdw. Zgodnie z wy-
maganiami normy ISO/DIS 13528:2005 organizator porownah moze wybrac¢ sposob oceny wynikow
oraz stosowane kryteria (wskaznik) w zaleznosci od potrzeb danej grupy laboratoriow czy danej bran-
zy. W wielu przypadkach powodem wprowadzenie nowych wskaznikdw byfa préba uwzglednienia
wymagan prawnych, na przyktad wymagan opisanych w Dyrektywach Europejskich. Wprowadzenie
wskaznikow (zeta, E,), w ktorych uwzgledniona jest niepewnos¢ wyniku podana przez laboratorium,
pozwolito na oceng kompetenciji laboratoriow wzgledem oczekiwanego wykorzystywania wyniku, a nie
jedynie wzgledem wartosci odniesienia.

W przypadku gdy warto$¢ odniesienia jest wyznaczana za pomocg metody definitywnej, na przyktad
ID-ICPMS (ang. Isotopic Dilution Inductively Coupled Plasma Mass Spectrometry), przypisana do war-
tosci odniesienia niepewnosc jest bardzo matg. W laboratoriach prowadzacych pomiary w obszarze
badan srodowiskowych zadowalajgca jest najczesciej wieksza niepewnosc, stgd uznano, ze uwzgled-
nienie niepewnosci podawanej przez laboratorium zapewni bardziej rzetelny sposob oceny.
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Strategia wewnetrznej kontroli jakosci:
monitorowanie wynikow, czestotliwosc i kryteria
akceptaciji

W referacie omowiono wymagania, ktdre powinny spetniac okreslone elementy chemicz-
nej analizy laboratoryjnej. Owe elementy dotyczg przede wszystkim: laboratorium i jego
zaplecza (pomieszczen, wyposazenia, ale takze okreslonych wymogow wobec personelu),
stosowanych metod analitycznych, monitorowania wynikow oraz kontroli jakosci.

1. STRATEGIA WEWNETRZNEJ KONTROLI JAKOSCI

Aby prawidfowo prowadzi¢ analizy chemiczne w laboratorium trzeba zapanowac nad krytycznymi ele-
mentami chemicznej analizy laboratoryjnej. Elementy te musza spefniac okreslone wymagania i pod-
legac statej kontroli [1].

1.1 Personel laboratorium musi spetnia¢ nastepujgce wymagania:

 analityk nadzorujacy badania — gtéwnie po studiach chemicznych lub o podobnym wyksztatceniu
z minimum rocznym do$wiadczeniem w nadzorowanych badaniach oraz znajomoscig podstaw za-
pewnienia jakosci,

» analityk laboratoryjny — gtéwnie po studiach chemicznych lub o podobnym wyksztatceniu z mini-
mum rocznym doswiadczeniem w wykonywanych badaniach. Powinien przejs¢ szkolenie w obstu-
dze wyposazenia oraz odbyc¢ staz pod nadzorem doswiadczonego analityka,

« technik laboratoryjny — posiadajacy dyplom technikum chemicznego. Powinien przej$¢ 6 miesiecz-
ne szkolenie pod nadzorem doswiadczonego analityka zakonczone sprawdzianem. Przed rozpo-
czeciem pracy powinien przej$¢ szkolenie w zakresie podstaw kontroli jakosci badan,

» personel pobierajgcy probki — powinien przejs¢ szkolenie specjalistyczne w technikach pobiera-
nia wszystkich rodzajow pobieranych przez laboratorium prébek pod nadzorem doswiadczonego
probkobiorcy.

Caty personel powinien zna¢ dokumenty systemu jakosci.

1.2 Pomieszczenia laboratoryjne odpowiednie do wykonywanych badan.
1.3 Wyposazenie pomochicze i pomiarowe regularnie sprawdzane i kalibrowane.

1.4 Podstawy dobrej praktyki laboratoryjnej stosowane przez personel (w tym znajomos¢ po-
stepowania z odczynnikami chemicznymi).

1.5 Czynniki mogace powodowaé kontaminacje powinny by¢ pod statym nadzorem:
e woda laboratoryjna,

* przygotowanie naczyn analitycznych,

* monitorowanie warunkow srodowiskowych.
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1.6 Bezpieczenstwo pracy w laboratorium powinno by¢ zapewnione.

1.7

Sposoby zapewnienia jakosci powinny byé znane i stosowane.

1.8 Stosowane metody analityczne powinny byé zwalidowane lub zweryfikowane w przypadku

metod znormalizowanych.

1.9 Pobieranie prébek, przechowywanie i konserwacja prébek powinno by¢é odpowiednie

1.1

1.1

i nadzorowane:
nadzor nad temperaturg przechowywania,
nadzor nad czasem przechowywania probek,
nadzér nad pobieraniem i transportem prébek,
szkolenie personelu pobierajgcego prébki i regularna kontrola,
odpowiednie raporty z pobierania probek,
techniki przygotowania prébek do badan odpowiednio stosowane.

0 Zapisy techniczne i raporty z badan prowadzone prawidtowo i nadzorowane przez upowaz-
niony do tego personel.

1 Kontrola jakosci:

dostepnos¢ dokumentow zapewnienia jakosci,

dostepnosc¢ informaciji z kontroli jakosci,

nadzor nad wagami, wzorcami masy i wazeniem powinien by¢ pod szczegolng kontrolg (wzorcowa-
nie, kontrola, zapisy),

nadzoér nad termometrami (wzorcowanie, sprawdzanie). Termometry elektroniczne kalibrowane mi-
nimum raz na kwartat,

kalibracja wyposazenia — na poczatku kazdego dnia pracy w zakresie pokrywajgcym badane anality
(w zakresie 3 lub wiecej punktdw),

kontrola kalibracji — dla pewnych metod kalibrowanie wyposazenia codziennie moze byc¢ nie prak-
tyczne, w tym przypadku konieczne jest weryfikowanie krzywej kalibracji przy pomocy jednego
stezenia wzorca obejmujgcego wszystkie badane anality. Weryfikacja kalibracji powinna by¢ prowa-
dzona minimum na poczatku i kohcu serii analitycznej. Wzorzec kontrolny powinien pochodzi¢ od
innego producenta lub z innej serii niz wzorzec kalibracyjny,

Slepa préba regularnie badana (w kazdej serii),

Slepa préba z dodatkiem wzorca (na poziomie 10 x granica wykrycia metody),

laboratoryjne probki matrycowe z dodatkiem wzorca (najlepiej na poziomie stezenia srodkowego
wzorca kalibraciji),

karty kontrolne prowadzone dla doktadnosci i precyzji (z ustalonymi granicami kontrolnymi po ze-
braniu minimum 20-30 wynikow),

wstepna sprawdzenie mozliwosci metody (precyzja i doktadnos¢ oraz granica wykrywalnosci meto-
dy na poziomie ufnosci 99%),

dolna granica oznaczalnosci (dolna granica podawania wynikéw).

Tabela 1. Rodzaj informacji uzywanej do oszacowania elementow kontroli jakoSci

Elementy Pomiary laboratoryjne Pomiary polowe

kontroli jakosci

Precyzja * Laboratoryjna prébka kontrolna * Prébka pobrana podwojnie
* Powtorzona probka kontrolna * Probka podwojna z dodatkiem
* Podwojne probki z dodatkiem wzorca wzorca

* Ocena tendencji danych historycznych * Odpowiednia procedura pobrania
probek



Elementy
kontroli jakosci

Doktadnos¢

Pomiary laboratoryjne

* Laboratoryjna probka kontrolna

* Podwajne probki z dodatkiem wzorca

* Dodatek standardu wewnetrznego do
probek

* Sztuczny dodatek kontroli odzysku
(organika)

* Kalibracja wstepna wyposazenia

* Weryfikacja kalibraciji

* Analiza materiafow odniesienia

Reprezentatywno$¢ ¢ Laboratoryjna homogenizacja prébek

* Odpowiednie pobranie probeki
laboratoryjnej

» Odpowiednie rozcienczanie probek

 Utrwalanie prébek i czas

przechowywania

Porownywalnos¢ e Kalibracja wyposazenia

* Przebieg realizacji metody badawczej

Kompletnosé * Procent probek analizowanych
i raportowanych

* Wszystkie krytyczne probki
raportowane i niezakwalifikowane

* Slepe proby metody

* Slepe préby instrumentalne

* Granica raportowania wynikow (poziom
dolnego wzorca kalibracji)

* Odpowiednia metoda analityczna

Czutosé

Tabela 2. Ogolne kryteria akceptacji wynikow badan

Elementy kontroli jakosci
/czestotliwos$é stosowania
Slepa préba:

1 w serii (1 + 20 prébek)
Prébki podwojne:

1 w serii (1 + 20 prébek)

Kryteria akceptacji

11
Pomiary polowe

* Podwajne probki z dodatkiem
wzorca

* Slepe proby z dodatkiem wzorca

* Odpowiednia procedura pobrania
probek

» Odpowiednie pojemniki na prébki

* Odpowiednie utrwalanie probek

* Czas przechowywania probek

* Slepe préby polowe
i wyposazenia

» Odpowiednia procedura pobrania
probek

» Odpowiednie pojemniki na probki

* Odpowiednie utrwalanie probek

* Odpowiednia ilos¢ probki

* Prawidtowe zapisywanie wynikéw
pomiaréw polowych

* Poréwnanie danych
Z wczesniejszych pomiarow
w tych samych punktach

* Porownanie danych z podobnych
punktow

* Procent planowanych i pobranych
probek

* Wszystkie pobrane krytyczne
probki

» Slepa proba wyposazenia do
pobierania probek/slepa proba
polowa

* Odpowiednia objetos¢ probki lub
odpowiednia waga

Ponizej granicy wykrywalnosci metody: bez korekciji
Powyzej granicy wykrywalnosci metody: korekcja
Oznaczanie skfadnikdéw nieorganicznych:

wzgledny rozstep < 10 %

Oznaczenie skfadnikdéw organicznych w wodzie:
wzgledny rozstep < 15 %

Oznaczenie skfadnikdéw organicznych w glebie:
wzgledny rozstep < 20 %

Badanie odzysku:

1 w serii (1 + 20 probek) odzysk <85 + 115 %

Oznaczanie skfadnikdéw nieorganicznych:

Oznaczenie sktadnikdéw organicznych w wodzie:

odzysk < 80 + 120 %

Oznaczenie skfadnikdéw organicznych w glebie:

odzysk <75 + 125 %
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Elementy kontroli jakosci Kryteria akceptacji

/czestotliwos$é stosowania

Kalibracja: Liczba wzorcow kalibracyjnych: 2-5 wzorcow
przed pomiarem Wspotczynnik korelacii:

0,99 (dla organiki) i 0,995 (dla nieorganiki)

Sprawdzanie kalibraciji: Bezposrednio po kalibracji: <5 %

co 10/20 probek Weryfikacja kalibracji (po 10/20 prébkach): <10 %
LITERATURA:

[1] Manual for the certification of laboratories analyzing drinking water. Criteria and procedures quality
assurance. US EPA, 2005. (www. epa.gov)
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Politechnika Gdanska
Wydziat Chemiczny

Ocena jakosci wynikow w kontekscie
budzetu niepewnosci

Kazdy wynik jest konsekwencjg przeprowadzonego pomiaru. Nadrzednym celem wykonu-
jgcego pomiar jest otrzymanie wyniku jak najbardziej zblizonego do wartosci oczekiwanej
(rzeczywistej). Wynik pomiaru nie jest wartoscig stalg lecz ma pewng wartos¢ nieznanag,
ktora powinna miescic sie w przedziale nazywanym niepewnoscig. Konsekwencjg tego jest
koniecznosc okreslania wielkosSci tego przedziafu jako wymaganej informacji niezbednej
do odpowiedniego zapisu i w zwigzku z tym interpretacji wyniku pomiaru.

W wystgpieniu zostang omowione sposoby szacowania niepewnosci oraz jej wplyw na
Jjakosc wyniku.

1.  WPROWADZENIE

Niepewnosc¢ i spojnos¢ sg podstawowymi wtasciwosciami kazdego wyniku analizy. Konieczne jest
zatem w stosunku do kazdego wyniku pomiaru oszacowanie wartosci niepewnosci oraz udokumento-
wanie jego spojnosci.

Niepewnos¢ wystepuje na kazdym etapie procedury pomiarowej. Nie jest ona wtasnoscig, ktéra ma
przysparza¢ dodatkowych trudnosci w trakcie procesu pomiarowego, wrecz przeciwnie jej oszacowa-
nie pozwala na zrozumienie metrologicznej charakterystyki danej procedury. Oszacowanie niepew-
nosci wyniku analizy to swego rodzaju wartoS¢ dodana, ktora z jednej strony zwieksza miarodajnosc
uzyskanego wyniku a z drugiej pozwala na okreslenie jego jakosci.

Pewnos¢ wyniku analizy zalezy od niepewnosci wszystkich etapow postepowania analitycznego przy
wykorzystaniu, ktérego jest on uzyskiwany. Niepewnos¢ wyniku analizy to sktadowa niepewnosci
wszystkich pojedynczych etapdw postepowania analitycznego. Decydujgcym parametrem wptywa-
jacym na wartos$¢ niepewnosci wyniku oznaczenia jest ten, dla ktdérego wartos¢ niepewnosci jest naj-
wieksza. W zwigzku z tym konieczne jest okreslenie zrodet oraz typdw niepewnosci dla poszczegol-
nych jednostkowych etapow procedury analitycznej, a scislej dla kazdej wielkosci mierzone;.
Zdecydowana wigkszos¢ wynikow analiz chemicznych jest otrzymywana na podstawie pomiarow wiel-
kosci, w oparciu o ktore obliczany jest wynik koncowy. | tak np.: w klasycznej analizie miareczkowej
podawana jako wynik wartos¢ stezenia jest obliczana w oparciu o pomiar objetosci i/lub masy oraz
wyznaczonego miana titrantu. Podawany wynik analizy jest zatem obarczony niepewnosciag ztozong
z poszczegodlnych wartosci niepewnosci dla wykorzystywanych w celu jego uzyskania pomiaréw jed-
nostkowych. Z tego to powodu niezbednym jest ,,roztozenie” kazdej procedury pomiarowej na czynniki
pierwsze w celu okreslenia kazdego ze zrodet niepewnosci jak i ich wartosci, ktére sg obliczane jako
niepewnosci standardowe.

Oszacowanie niepewnosci wyniku analizy pozwala na okreslenie przedziatu wokét wartosci Sredniej
(wynik oznaczenia jest najczesciej przedstawiany jako srednia arytmetyczna), w ktdrym to przedziale
powinna sie znalez¢ warto$¢ oczekiwana. Szerokosé tego przedziatu zalezy od:
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* niepewnosci zwigzanych ze stosowanymi w trakcie procedury analitycznej urzgdzeniami, akceso-
riami, odczynnikami, wzorcami, materiatami odniesienia itp.,

* niepewnosci zwigzanej z 0sobg wykonujgcg oznaczenia, zwigzanej i zaleznej od jej doswiadczenia
i umiejetnosci,

» poziomem prawdopodobierstwa z jakim zostaje ten przedziat wyznaczony.

2.  ZRODLA NIEPEWNOSCI

Zanim przystgpi sie do szacowania niepewnosci wyniku analizy, nalezy ustali¢ Zzrodta niepewnosci

standardowych, ktére sktadac sie beda na niepewnos¢ ztozong.

Podstawowymi zrédfami niepewnosci dla pomiarow chemicznych moga byc:

 btednie lub nieprecyzyjnie zdefiniowana wielkoS¢ oznaczana,

» brak spetnienia wymogu reprezentatywnosci dla pobranej prébki,

» nieprawidtowo zastosowana procedura oznaczen,

» btedy systematyczne zwigzane z odczytami sygnatow,

» nieznajomos¢ wptywu wszystkich warunkéw zewnetrznych na wynik pomiaru analitycznego;

* niepewnosc¢ etapu kalibracji stosowanego przyrzadu pomiarowego,

» rozdzielczos¢ stosowanego przyrzadu pomiarowego,

» niepewnosci wartosci odniesienia wykorzystywanych wzorcow i/lub materiatow odniesienia,

» niepewnosci wykorzystywanych w obliczeniach parametrow np.: state fizyko-chemicznych,

e przyblizenia i zatozenia zwigzane ze stosowaniem danego przyrzgdu pomiarowego i zastosowane
w trakcie wykonywania pomiaru;

* zmienno$¢ warunkéw prowadzenia pomiardw — niepowtarzalnos¢ wynikow.

Wymienione zrddta mozna zaklasyfikowa¢ do dwoch grup. Pierwszg stanowig te, ktérych przyczynami

sg warunki prowadzenia pomiaru zwigzane ze stosowanymi odczynnikami, urzgdzeniami, akcesoria-

mi, natomiast drugg te zwigzane z osobg wykonujgcg pomiar. W przypadku pierwszej z grup wartos¢

niepewnosci jest zwigzana z klasg stosowanych urzgdzen, akcesoriow czy jakoscig wykorzystywanych

odczynnikdw i zalezy od ich ceny. Druga sktadowa zalezna jest od doswiadczenia wykonujgcego po-

miar.

3. METODY SZACOWANIA NIEPEWNOSCI

Istnieje wiele sposobow szacowania niepewnosci pomiaru. Warto na wstepie zaznaczy¢, ze nie bez

powodu méwi sie o ,,szacowaniu” niepewnosci. Konsekwencijg wyznaczonej wartosci niepewnosci jest

zapis wyniku pomiaru — jego zaokraglenie. Regutg jest podawanie wartosci niepewnosci z co najwyzej

dwiema cyframi znaczgcymi a wartosci wyniku zaokrgglonej do takiej samej liczby miejsc dziesietnych

CO niepewnosc.

W przypadku obliczania ztozonej niepewnosci pomiaru w oparciu 0 niepewnosci standardowe, wy-

korzystywane jest prawo przenoszenia (propagaciji), ktérego konsekwencjg jest zwiekszanie wptywu

wartosci najwiekszej na wartos¢ koncowa.

Powyzsze powody wptywajg na sposoby postepowania wykorzystywane w przypadku szacowania nie-

pewnos$ci pomiaru.

WSsrdd stosowanych metod szacowania niepewnosci pomiaru nalezy wymienic:

» bottom-up — ,,0d szczeg6tu do ogotu” — metoda uwzgledniajaca wptyw poszczegolnych elementow
wplywajgcych na warto$¢ ztozonej niepewnosci pomiaru; podejscie to jest czaso- i pracochtonne;
w przypadku stosowania tej metody nalezy ustalic wszystkie zrodta niepewnosci, obliczy¢ wartosci
niepewnosci standardowych i wykorzystujgc prawo propagaciji obliczy¢ warto$¢ niepewnosci ztozo-



nej; pomocag przy tym podejsciu do szacowania niepewnosci jest graficzne przedstawienie wptywu
poszczegolnych niepewnosci standardowych na niepewnos¢ ztozong z wykorzystaniem diagramu
Ishikawy,

« fitness-for-purpose — w oparciu o zalezno$¢ matematyczng miedzy wynikiem pomiaru i wartoscig
niepewnosci; sposob jest znacznie tatwiejszy i mniej czasochtonny niz podejscie bottom-up; w tej
metodzie oszacowana wartos¢ niepewnosci dla danego poziomu zawartosci (jako wartos¢ wzgled-
na) moze by¢ wykorzystana dla pomiaréw wykonanych dla innych poziomow,

e top-down — ,,0d ogdétu do szczegotu” — metoda wykorzystujaca gtownie precyzje otrzymanych wy-
nikow; stosuje sie dane uzyskane z badan miedzylaboratoryjnych; u podstaw teoretycznych tego
podejscia lezy fakt, iz w przypadku wiekszosci pomiaréw gtéwng sktadowg niepewnosci jest ta
wynikajgca z rozrzutu wynikow spowodowanych ich niepowtarzalnoscia,

e W oparciu o wyznaczone parametry walidacyjne: precyzje, poprawnosc, liniowose, granice wykry-
walnosci; jakos¢ uzyskiwanych wynikdw pomiaréw analitycznych jest determinowana przez warto-
sci parametrow walidacyjnych a te z kolei wptywajg na oszacowang wartos¢ niepewnosci.

4. JAKOSC WYNIKU ANALIZY A NIEPEWNOSC

Jak juz wspomniano, aby uzna¢ podawany wynik za wynik analityczny, musi by¢ on zapisany z war-
toscig niepewnosci. Podawanie tylko wartosci sredniej jako wyniku oznaczenia determinuije taki zapis
jako wynik bezwarto$ciowy. Traktowany bowiem by¢ on powinien jako warto$¢ stata, czyli z definicji
niemozliwa to otrzymania w wyniku zastosowania danej procedury analitycznej.
Wyznaczenie niepewnosci pomiaru powoduje zwiekszenie jego miarodajnosci, pozwala na porowny-
wanie wynikow uzyskanych w trakcie badan miedzylaboratoryjnych oraz pomaga podejmowac¢ decy-
zje co do istotnosci roznicy uzyskanego wyniku pomiaru z wartoscig odniesienia.
Tworzony w trakcie procesu szacowania niepewnosci budzet niepewnosci, pozwala na okreslenie
istotnosci wptywu poszczegolnych sktadowych na niepewnosc ztozong. W oparciu o analize poszcze-
goInych sktadowych mozliwe jest np.:
 stwierdzenie, ktora ze sktadowych ma dominujgcy wptyw na wartos¢ niepewnosci,
e jednoznaczne wskazanie parametru, dla ktérego zmniejszenie niepewnosci pozwoli zmniejszy¢ nie-
pewnosc¢ ziozona,
e 0szacowanie istothosci wptywu parametrow walidacyjnych na ztozong niepewnosc, a w konse-
kwenciji jakosci wyniku (jego precyzji, doktadnosci) na warto$¢ niepewnosci.
Kolejnym aspektem zwigzanym z jakoscig otrzymywanych wynikow analiz jest ich zgodno$¢ z warto-
$ciami normowanymi, wyznaczonymi. Okreslenie zgodnosci nie jest okresleniem réwnosci (identycz-
nosci) dwoch wartosci — normowanej i oznaczonej. Podanie warto$ci niepewnosci wartosci oznaczonej
pozwala na zdefiniowanie pewnego potencjatu jakim dysponowano w trakcie cafego procesu pomia-
rowego, by te wartos¢ wyznaczy¢. Nie byto mozliwe podanie (w zapisie) wartosci wyniku z wiekszg
liczbg miejsc dziesigtnych niz to uczyniono, bo na taki a nie inny zapis pozwalata wartos¢ oszacowanej
niepewnosci. Taki a nie inny zapis pozwala na porownywanie wartosci. We wnioskowaniu nalezy za-
tem uwzgledni¢ wartos¢ niepewnosci podajgc np.: ,réznica miedzy wartosciami nie przewyzsza (jest
w ramach) niepewnosci”. Taka jest gtéwna rola niepewnosci w zapisie wyniku. Nie ma mozliwosci by
otrzyma¢ wynik bardziej pewny niz wypadkowa (nie)pewnosc catego procesu analitycznego.
Gdyby jednak oszacowana warto$¢ niepewnosci nie spetniala pewnych wartosci granicznych — np.
wartosci niepewnosci docelowej, nalezy poprzez analize budzetu niepewnosci zwrocic uwage na te
sktadowa, ktéra pozwoli zmniejszy¢ warto$¢ niepewnosci ztozonej. W takim wypadku tylko zmniej-
szenie wartosci najwiekszej sktadowe] niepewnosci pozwoli na zmniejszenie wartosci niepewnosci
ztozonej. Jesli ta dominujgca wartos¢ niepewnosci nalezy do grupy zrédet niepewnosci ,,aparaturowo-
-akcesoriowo-odczynnikowych” to istnieje mozliwos¢ pozyskania odpowiednich przyrzadow czy od-
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czynnikdw o wyzszej klasie (czyli drozszych), a w zwigzku z tym takich, dla ktérych wartosci niepewno-
Sci standardowych bedg mniejsze. Pozwoli to w takim wypadku na zmniejszenie niepewnosci ztozone;.
Gdy natomiast dominujgca sktadowa niepewnosci ,lezy po stronie” wykonujgcego pomiar sposoba-
mi na zmniejszenie wartosci niepewnosci ztozonej jest albo zastosowanie innej, bardziej odpornej na
czynnik ludzki procedury oznaczenh, bgdz inwestycja w szkolenie personelu wykonujgcego oznaczenie
z zastosowaniem danej procedury pomiarowe;.

Biorgc pod uwage definicje niepewnosci pomiaru, mozna zauwazyc¢, ze wartosc ta zalezy od wartosci
wyniku pomiaru (jest z nim zwigzana!!!). I[dac dalej, dla kazdego z wynikdw wartoS¢ niepewnosci (bez-
wzglednej) bedzie (musi by€) inna. Wynika to z natury pomiaru.

Dodatkowo, kazdy z wynikéw analizy jest podawany jako wartos¢ srednia, dlatego tez dla kazdego
z wynikdw mozna poda¢ warto$¢ odchylenia standardowego. Ta z kolei wartos¢ zalezy od wielkosci
wyniku — im wiekszy wynik tym odchylenie standardowe wigksze. Wartos¢ odchylenia standardowego
jest z kolei wielkoscig, na podstawie ktorej szacowana jest skladowa niepewnosci zwigzana z (nie)po-
wtarzalnoscig pomiarow. | dalej, w zdecydowanej wiekszosci przypadkow to ta sktadowa niepewnosci
stanowi gtéwny udziat w budzecie niepewnosci.

Mozna natomiast oszacowac wartos¢ wzglednej rozszerzonej niepewnosci dla danego zakresu pomia-
rowego, podajac jej najwiekszg wartos¢ (dla najnizszej wartosci zawartosci z danego zakresu). Nalezy
jednak przy tym pamietac, ze tak podana wartos¢ niepewnosci bedzie dla pozostatych (wyzszych)
wartosci wynikow zawyzona.

Nalezy dodac, iz wiekszym bfedem przy podawaniu wartosci niepewnosci jest jej niedoszacowanie niz
przeszacowanie. Podstawowg zasadg jest jednak zawsze szacowanie niepewnosci w sposob racjonal-
ny i optymalny.

5. PODSUMOWANIE

Oszacowanie niepewnosci wyniku analizy to konieczny i niezbedny etap w trakcie jego uzyskiwania.

Bez podanej wartosci niepewnosci wyniku oznaczenia nie mozna nawet traktowac jako wynik z punktu

widzenia metrologicznego. Warto$¢ niepewnosci wyniku analizy pozwala bowiem na:

» potwierdzenie jego miarodajnosci,

 okreslenie i udokumentowanie jego jakosci,

e porownanie otrzymanego wyniku z wartosciami granicznymi, normowanymi czy tez wartosciami
odniesienia.

Z tego powodu czas i koszty poniesione w trakcie szacowania niepewnosci sg kompensowane po-

przez uzyskiwanie miarodajnych wynikow analiz, interpretacja ktorych z kolei prowadzi do otrzymywa-

nia informacji na temat badanych obiektow.
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Ocena i wykorzystanie informaciji
(wynikdbw wzorcowan) podanych w Swiadectwach
wzorcowania/Swiadectwach materiatléw odniesienia

Referat porusza problematyke zwigzang z wiasciwg interpretacjg swiadectw wzorcowa-
nia, Swiadectw materialow odniesienia oraz wykazaniem spojnosci pomiarowej. Omo-
wione zostaly informacje zawarte w Swiadectwach oraz wskazano na mozliwosci ich
wykorzystania przez laboratoria wzorcujgce i badawcze. Poruszono zagadnienie ustala-
nych w laboratorium kryteridw akceptacji oraz zwigzane z nimi wystepujgce bfedy. Omo-
wiono sposoby wykorzystania informacji ze Swiadectwa oraz towarzyszgce temu ryzyka.

1.  WPROWADZENIE

1.1 Przygotowanie laboratorium do oceny i wykorzystania informaciji zawartych w swiadectwach

Swiadectwa wzorcowania oraz materialéw odniesienia, zwanych dalej $wiadectwami, sg waznym zré-
dtem wiedzy dla laboratoriéw wzorcujgcych i badawczych, niezaleznie od tego, czy sg to laboratoria
akredytowane przez Polskie Centrum Akredytaciji (PCA), czy nie. W przypadku laboratoriéw akredyto-
wanych, $wiadectwa takie sg obowigzkowe, co wynika z normy [1]. Obowigzujgcy wzoér $wiadectwa
wzorcowania [2] dostepny jest na stronie internetowej PCA.

Prawidtowo sporzadzone swiadectwa z odpowiednimi do potrzeb laboratorium niepewnosciami po-
miaru stanowig niezbedny element wykazania spojnosci pomiarowej zarowno dla samego laborato-
rium, jak i jego ewentualnych klientow.

Niezaleznie od tego, czy laboratorium stosuje Swiadectwa ze wzgledu na wymagania akredytacyjne, kie-
rujac sie dobrg praktyka laboratoryjng, czy z innej przyczyny, nie moze traktowac ich formalistycznie — bo
wymaga ich norma. W zadnym wypadku nie wolno ich odktada¢ do archiwum, bez wczesniejszej analizy.
Aby w petni wykorzysta¢ informacije zawarte w swiadectwach potrzebna jest wiedza na temat ich za-
wartosci oraz ustalone przez laboratorium kryteria.

Do kryteriow takich mozna zaliczy¢ np. kryterium przyjecia nowo wprowadzanego wyposazenia po-
miarowego, dopuszczenia wyposazenia pomiarowego do stosowania po powrocie z wzorcowania
okresowego, po powrocie po wykonaniu pomiaréw poza laboratorium, po regulacjach, naprawach
itp. Istotnym kryterium jest rowniez kryterium wyboru laboratorium odniesienia, realizujgcego ustuge
wzorcowania, ze wzgledu na oferowang niepewnos¢ pomiaru.

Certyfikowane materiaty odniesienia powinny byc¢ traktowane identycznie jak przyrzady pomiarowe.
Podejscie do certyfikowanych materiatow odniesienia jest m. in. przedmiotem Not Aplikacyjnych do-
stepnych na stronach internetowych European Reference Materials (ERM), np. dokumentu Application
Note 1 [3].

Podsumowujac, do wtasciwej oceny Swiadectw potrzebna jest wiedza i wtasciwie opracowane, dobrze
dopasowane do potrzeb laboratorium kryteria.
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1.2 Zawartosé swiadectw

1.2.1 Informacja o akredytacji laboratorium

Zwykle wymaganiem laboratorium przekazujgcym swoje wyposazenie pomiarowe do wzorcowania
jest, aby byto ono wykonane w akredytowanym laboratorium odniesienia lub w krajowej instytucji me-
trologicznej (NMI — National Metrological Institution). W Polsce takg instytucjg jest Gtéwny Urzad Miar.
W przypadku laboratorium akredytowanego wymaganie takie wynika z kontraktu zawartego z PCA.
Na swiadectwie wydanym przez laboratorium akredytowane widnieje symbol jednostki akredytujgcej,
w przypadku akredytacji udzielonej przez PCA symbol powinien by¢ zgodny z dokumentem PCA DA-
02 [4].

1.2.2 Zastosowana metoda

Laboratorium wykonujgce ustuge wzorcowania powinno wskaza¢ metode wykonywania pomiarow
odnoszac sie do stosowanej procedury, ktéra powinna by¢ identyfikowalna przez oznaczenie oraz
date lub numer wydania. W przypadku niestandardowej metody uzgodnionej z klientem, laboratorium
powinno jg opisac¢. Laboratorium powinno na zgdanie udostepni¢ do wgladu procedure, wedtug ktorej
wykonywato pomiary.

W przypadku materiatow odniesienia laboratorium podaje metode przygotowania i charakterystyke
materiatu odniesienia.

1.2.3 Warunki wykonywania pomiaréw

Laboratorium odniesienia powinno, o ile jest to istotne, poda¢ warunki w jakich wykonywano pomiary,
takie jak zakres temperatury, wilgotnosci, cisnienia itp. Znajomosc¢ tych warunkdw jest pomocna przy
Szacowaniu niepewnosci pomiarow wykonywanych wywzorcowanym wyposazeniem pomiarowym,
ktére mogg by¢ wykonywane w innych warunkach.

W przypadku materiatow odniesienia laboratorium podaje zalecenia dotyczgce warunkéw uzytkowania
i przechowywania materiatu.

1.2.4 Spéjnosé pomiarowa

Swiadectwo powinno wskazywaé na sposéb zapewnienia spdjnosci pomiarowej, podajac do jakich
wzorcow odniesiono wyniki pomiarow.

1.2.5 Wyniki wraz z niepewnoscig pomiaru

Wyniki wzorcowania zawarte w Swiadectwie oraz zwigzane z nimi niepewnosci pomiaru sg zasadni-
czym zrodtem wiedzy o wyposazeniu pomiarowym. Pozwalajg na jego ocene i podjecie decyzji o dal-
szym stosowaniu.

1.2.6 Ocena zgodnosci wynikéw ze specyfikacjg

W niektorych przypadkach laboratorium moze zazgdac od laboratorium wzorcujgcego oceny uzyska-
nych podczas wzorcowania wynikdw, ze wskazang przez siebie specyfikacja. Swiadectwo zawierajgce



takg ocene moze zawiera¢ rowniez wyniki pomiaru oraz zwigzane z nimi niepewnosci. W przypad-
ku, gdy swiadectwo nie zawiera wynikdw, muszg one by¢ przechowywane i dostepne w laboratorium
wzorcujgcym. Podczas oceny zgodnosci wynikéw ze specyfikacja, nalezy stosowac zasady zawarte
w dokumencie ILAC G-8 [5]

1.2.7 Data waznosci Swiadectwa

Laboratoria w zasadzie nie podajg okresu waznosci swiadectw wzorcowania. Mogg je podac, na wy-
razne zadanie klienta, pod warunkiem, ze majg dobre podstawy do tego, np. wtedy, gdy wyposazenie
jest dobrze im znane (byto kilkukrotnie wzorcowane w laboratorium).

Okres ponownego wzorcowania, 0 ile nie wynika z przepiséw prawa lub innego rodzaju wymagania,
powinien wynikac z oceny stosujacego wyposazenie pomiarowe laboratorium. Powinno ono uwzgled-
nia¢ takie czynniki jak stabilnos¢ charakterystyk metrologicznych, liczbe i czestoS¢ wykonywanych
wzorcowan, ryzyko zwigzane z uzyskaniem nierzetelnych wynikow i inne. Przy ustalaniu okreséw po-
nownego wzorcowania pomocnym moze by¢ dokument ILAC G24 [6]. Harmonogram wzorcowan
wzorcéw odniesienia laboratoriéw akredytowanych musi zaakceptowac PCA.

W przypadku materiaféw odniesienia w swiadectwie podaje sie date waznosci materiatu odniesienia.

1.3 Swiadectwa wydawane przez GUM

Gtéwny Urzad Miar wydaje $wiadectwa wzorcowania oraz $wiadectwa materiatow odniesienia, ktdrych
wzory sg elementem dokumentaciji systemu zarzadzania jako$cig, zgodnie z norma [1]. Swiadectwa
wzorcowania oraz materiatéw odniesienia wydawane przez GUM mogg mie¢ posta¢ dwujezyczng —
polsko-angielska.

W zwigzku z tym, ze laboratoria GUM, jako krajowej instytucji metrologicznej nie majg obowigzku akre-
dytacji, w koncowej czesci kazdego $wiadectwa znajduje sie deklaracja bedgca rekojmig rzetelnosci
wynikow i zachowania spéjnosci pomiarowe;.

Giéwny Urzad Miar (GUM) realizuje zadania wynikajgce z ustawy z dnia 11 maja 2001 r. — Pra-
wo o miarach (tekst jednolity: Dz. U. z 2004 r. Nr 243, poz. 2441 z pozniejszymi Zmianami). Jest
instytucjg najwyzszej rangi w dziedzinie metrologii w Rzeczypospolitej Polskiej jako tzw. krajowa
instytucja metrologiczna.

Podstawowym celem dziafalnosci Gidwnego Urzedu Miar jest zapewnienie wzajemnej zgodnosci
i odpowiedniej doktadnosci wynikow pomiardw przeprowadzanych w Polsce oraz ich powigzania
Z migdzynarodowym systemem miar.

Gfowny Urzad Miar, jako krajowa instytucja metrologiczna jest zrodfem, od ktérego akredytowane
laboratoria wzorcujgce wywodzg swojg spojnosc pomiarowg. Nadrzedna rola krajowej instytu-
cji metrologicznej potwierdzona jest w miedzynarodowym dokumencie ILAC-P10:2002 , Polityka
ILAC dotyczgca spdjnosci pomiarowej wynikow pomiaréw” oraz w dokumencie DA-06 wydanym
przez Polskie Centrum Akredytacji pt. ,Polityka PCA dotyczgca zapewnienia spdjnosci pomiaro-
wej”

Laboratoria GUM biorg udziat w poréwnaniach wzorcow z laboratoriami krajowych instytucji me-
trologicznych w innych krajach w Europie i na swiecie.
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Laboratoria wzorcujgce GUM majg wdrozony system jakosci zgodnie z normg PN-EN ISO/IEC
17025:2005 ,Ogdine wymagania dotyczgce kompetencji laboratoriow badawczych i wzorcujg-
cych’”.

GUM jest sygnatariuszem miedzynarodowego ,,Porozumienia o wzajemnym uznawaniu parstwo-
wych wzorcow jednostek miar oraz Swiadectw wzorcowania i Swiadectw pomiarow wydawanych
przez krajowe instytucje metrologiczne”, zawartego pod auspicjami Miedzynarodowego Komitetu
Miar (tzw. CIPM MRA,).

Dane odnosnie zdolnosci w zakresie wzorcowania i pomiaréw (CMCs) sg zawarte w Dodatku C
do CIPM MRA. Niniejsze swiadectwo spetnia wymagania CIPM MRA, w szczegolnosci zapisow
w Dodatku C. W ramach CIPM MRA wszystkie uczestniczgce instytucje uznajg waznosc swia-
dectw wzorcowania i Swiadectw pomiaru wystawianych przez innych sygnatariuszy, w odniesie-
niu do wielkosci, zakresow i niepewnosci pomiarow wymienionych w Dodatku C (szczegoly patrz:
www.bipm.org).

Laboratoria GUM biorg réwniez udziat w ocenach wzajemnych, tzw. peer-review, dokonywanych wza-
jemnie przez NMI z innych krajow.

Jesli Swiadectwa spetniajg wymagania porozumienia CIPM MRA, to umieszczony jest na nich symbol
porozumienia.
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Jednym z wymagan porozumienia jest umieszczenie informacji o zdolnosci pomiarowej (CMC — Cali-
bration and Measurement Capability) laboratorium NMI w bazie danych (KCDB) dostgpnej na stronie
internetowej BIPM.

Wyjasnienia wymagajg akronimy oraz pojecie zdolnosci pomiarowej, uzyte w powyzszej deklaracii:
ILAC (International Laboratory Accreditation Cooperation) —to miedzynarodowa organizacja zrzeszajg-
ca podmioty akredytujace laboratoria.

BIPM (Bureau International des Poids et Mesures) — to Miedzynarodowe Biuro Miar.

Przez zdolno$¢ pomiarowg laboratorium nalezy rozumie¢ oferowang przez nie niepewnos¢ podczas
wykonywania rutynowych pomiaréw wyposazenia pomiarowego, ktore nie wptywa na te niepewnosc.
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Jesli w jakiejs dziedzinie pomiarow warunek ten nie moze byc¢ spetniony, to wptyw, ktérego nie mozna
unikng¢ nalezy uwzgledni¢ przy ustalaniu zdolnosci pomiarowej. Doktadniejsze informacje dotyczg-
ce ustalania zdolnosci pomiarowej, zawiera zatgcznik A do dokumentu EA4/02 [7] — wystepuje ona
tam jako ,najlepsza mozliwos¢ pomiarowa”. Wartosci niepewnosci podawane w Swiadectwach ozna-
czonych symbolem akredytacji lub porozumienia CIPM MRA nie moga by¢ nizsze niz wartosci CMC.
Zwykle sg wyzsze, ze wzgledu na udziat w nich niepewnosci pochodzgcych od wzorcowanego wypo-
sazenia pomiarowego.

Ze wzgledu na dtugi okres zatwierdzania zgtaszanych przez NMI nowych wpiséw CMC zdarza sie, ze
NMI mogg oferowac lepsze niepewnosci, niz umieszczone w bazie danych BIMP. Powodem polepsze-
nia zdolnosci pomiarowej moze by¢ pozyskanie przez laboratorium nowego wyposazenia pomiarowe-
go o lepszych parametrach metrologicznych, opracowanie nowej metody pomiaru itp. W takim przy-
padku na $wiadectwie nie moze widnie¢ symbol porozumienia CIPM MRA. Sytuacja taka nie powinna
trwa¢ nadmiernie dtugo, gdyz laboratoria oferujgce ustugi powinny zgtasza¢ je do bazy BIPM i uaktual-
nia¢ wartosci CMC. Nie jest ona jednak zalezna wytgcznie od NMI zgtaszajgcych nowe wartosci CMC.
W biezacym roku nie bedg przyjmowane nowe wpisy, hatomiast bedzie on poswiecony na uporzadko-
wanie baz BIPM oraz ich uproszczenie. Liczba wystepujacych obecnie rekorddéw zawierajgcych infor-
macje o ustugach zostanie zminimalizowana, a wartosci CMC bedg miaty bardziej niz obecnie zwartg
forme w postaci matryc. Zmiany te powinny utatwi¢ wyszukiwanie laboratoriéw oferujgcych interesujg-
Cg has ustuge z oczekiwang niepewnoscig.

1.3.1 Wzor swiadectwa materiatu odniesienia (fragmenty wersji polskojezycznej)
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1.3.2 Wz6r swiadectwa wzorcowania (fragmenty wersiji polskojezycznej)
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2.  OCENA SWIADECTWA WZORCOWANIA

2.1 Ocena wstepna

Po otrzymaniu $wiadectwa wydanego przez laboratorium wzorcujgce nalezy upewnic sig, ze wszyst-
kie wyniki sg w zakresie akredytacji, o ile takie bytlo nasze wymaganie. Laboratorium akredytowane
ma obowigzek wyraznego oznaczania wynikow spoza akredytacji. Oceniajgc uzyskane niepewnosci
sprawdzamy, czy sg one zgodne z oczekiwaniami wynikajagcymi z zamierzonych pomiarow wykonywa-
nych przy zastosowaniu wyposazenia pomiarowego oraz deklarowanych w zakresie akredytacyjnym
zdolnosci pomiarowych laboratorium, o ile nasze laboratorium jest akredytowane.

Jesli wartosci niepewnosci sg wyzsze niz oczekiwane, nalezy ustali¢, czy laboratorium odniesienia nie
dotrzymato zobowigzania, czy niepewnosci wynikajg z pogorszenia charakterystyk metrologicznych
naszego wyposazenia pomiarowego. Zwykle w przypadku nieoczekiwanego zachowania wzorcowa-
nego wyposazenia, laboratorium wzorcujgce kontaktuje sie z klientem i informuje go o niepokojgcych
objawach, np. nadmiernych rozrzutach wynikow, zbyt matej stabilnosci itp.

2.2 Analiza i ocena wynikow

Jesli niepewnosci zgodne sg z oczekiwaniami, mozna przystgpi¢ do analizy uzyskanych wynikow
i przyréwnania ich do kryteriéw przyjecia. Przy ocenie zgodnosci wynikow z kryteriami nalezy uwzgled-
nia¢ niepewnosci. Ocena ta musi by¢ jednoznaczna, w zwigzku z tym przypadki, ktére w dokumencie
ILAC G-8 [5] opisywane sg jako niejednoznaczne uznajemy jako niezgodne. Laboratorium powinno
mies opracowany schemat postgpowania w takiej sytuacii.



Wyniki z kolejnych wzorcowan stanowig podstawe do analizy stabilnosci wyposazenia pomiarowego,
pozwalajg ha wyznaczanie trendu zmian (dryfu), co jest jednym z elementow zapewniania jakos¢ wy-
nikbw pomiarow przeprowadzanych w laboratorium. Mogg one stanowi¢ réwniez podstawe do decyzji
0 wydtuzeniu lub skroceniu okreséw ponownego wzorcowania.

3. KRYTERIA PRZYJECIA

Ustalenie kryteridbw przyjecia jest zwykle trudnym zadaniem, szczegdlnie dla laboratoriow ktdre nie
majg duzego doswiadczenia.

Czestym btedem przy ustalaniu kryteriow jest stosowanie najwiekszego dopuszczalnego btedu pomia-
ru [8] (dawniej zwanego maksymalnym btedem dopuszczalnym) deklarowanego przez producenta,
w nieodpowiednich sytuacjach. O ile jest to wtasciwe kryterium do oceny wprowadzanego do uzytku
nowego wyposazenia pomiarowego po jego zakupie, to w przypadku kolejnych wzorcowan i lepszego
poznania przez laboratorium charakterystyk metrologicznych wyposazenia takie kryterium jest zwykle
niewystarczajgce.

Nieraz kryteria nie uwzgledniajg korelacji wystepujgcych podczas pomiarow. Przyktadem moze byc¢
Kryterium przyjecia wyposazenia po jego powrocie z pomiarow wykonywanych poza laboratorium.
Pomiary weryfikacyjne wykonywane sg w stosunku do tego samego wzorca. Zwykle bfedy zastosowa-
nego wzorca sg znaczgcym sktadnikiem niepewnosci pomiaru, a wiec oba pomiary nim wykonane sg
mniej lub bardziej powigzane (skorelowane). To powoduije, ze ustalenie kryterium o wartosci uzyskiwa-
nej w laboratorium niepewnosci moze by¢ réwniez niewystarczajgce.

Podobna sytuacja ma miejsce podczas porownan wewnatrzlaboratoryjnych, gdy ten sam przyrzad
wzorcowany jest przez réznych pracownikow. Jednym ze sposobow ustalenia kryterium akceptaciji jest
wykonanie wielu serii pomiarow w pewnym przedziale czasu przez tego samego pracownika i ustale-
nie kryterium, wykorzystujgc uzyskane wyniki (ich zmiennos¢ charakterystyczng dla takich pomiaréw).
Niektore laboratoria niewlasciwie wykorzystujg kryterium |En| < 1, zalecane przez norme [9], ktore
jest stosowane podczas porownan miedzylaboratoryjnych. Kryterium to stuzy do poréwnania wyni-
kow uzyskiwanych w réznych laboratoriach, podczas gdy stosowane bywa do poréwnywania wynikow
uzyskiwanych w tym samym laboratorium, stosujgcym to samo wyposazenie pomiarowe, co réwniez
powoduje wystgpienie korelacii.

Jednym z najczestszych zastosowan certyfikowanych materiatow odniesienia jest walidacja procedur
pomiarowych. W tym celu przeprowadza sig¢ pomiary z uzyciem certyfikowanych materiafow odniesie-
nia, a wyniki poréwnuije sie z wartosciami certyfikowanymi. Aby oceni¢ skuteczno$¢ metody poréwnuije
sig A z2u,. Jesli A_ < 2u, wtedy nie ma znaczgcej réznicy migdzy wynikiem pomiaru i wartoscig cer-
tyfikowang [3].

A, <2u M

A

C -C

m CRM

2u2 U, @
gdzie:

A, —bezwzgledna réznica migdzy srednig wartoscig zmierzong a wartoscig certyfikowana,

C_, — srednia wartos¢ zmierzona,

Cepy — Wartosc certyfikowana,

u, — pofgczona niepewno$¢ wyniku i wartosci certyfikowane;,

u_ — hiepewnosc¢ wyniku pomiaru,

Ugry— Niepewnosc wartosci certyfikowane;
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4, WYKORZYSTYWANIE SWIADECTW PODCZAS POMIAROW W LABORATORIUM

4.1 Stosowanie poprawek przez laboratorium

Zwykle w swiadectwie wzorcowania podawana jest wartos¢ odniesienia, wskazanie przyrzadu, btad
pomiaru lub poprawka, rowna co do wartosci btedu lecz ze znakiem przeciwnym oraz niepewnosc
pomiaru. Czesto laboratoria korzystajg z poprawek aby zmniejszy¢ niepewnosé pomiaru, ale powinny
stosowac je bardzo rozwaznie, zdajgc sobie sprawe z réznych ryzyk.

Stosowanie poprawki w punkcie pomiarowym pokrywajgcym sie z punktem pomiarowym ze $wiadec-
twa wzorcowania jest obarczone mniejszym ryzykiem popetnienia btedu. Problem pojawia sie, gdy
wykonujemy pomiar w punkcie pomiarowym, dla ktérego nie mamy poprawki. Zwykle w takich przy-
padkach postugujemy sie interpolacjg. Warunkiem jej poprawnego wykonania jest dobra znajomos¢
charakterystyki metrologicznej wyposazenia pomiarowego. Dodatkowym problemem jest przypisanie
niepewnosci do wartosci poprawki wynikajacej z interpolacii, szczegodlnie wtedy, gdy do dwoch sasied-
nich wynikdw przypisane sg rézne niepewnosci pomiaru. Pamietac nalezy o tym, ze poprawki z cza-
sem mogg ulec zmianie, np. z powodu dryfu (dawniej dryftu) [9]. W skrajnych przypadkach zdarza sie,
Ze laboratoria szacujg uzyskane niepewnosci wykonywanych przez siebie pomiardw o wartosci nizszej
niz niepewnos¢ zastosowanego wyposazenia pomiarowego z jego swiadectwa wzorcowania.

Czesto laboratoria biorgce udziat w poréwnaniach miedzylaboratoryjnych dwustronnych wybierajg
punkty pomiarowe pokrywajgce sie z punktami pomiarowymi ze $wiadectwa. Po zastosowaniu po-
prawek osiggajg zwykle dobre wyniki, potwierdzajace zadeklarowane zdolnosci pomiarowe. Jednak
wykonywanie pomiaréw na potrzeby wiasne lub klienta moze dotyczy¢ innych punktow pomiarowych.
Aby pokazac, ze zdolnos¢ pomiarowa dotyczy catego deklarowanego przez laboratorium zakresu po-
miarowego, powinno ono poréwnywac sie z laboratorium odniesienia rowniez w punktach pomiaro-
wych nie pokrywajgcych sie z tymi ze $wiadectwa wzorcowania.

4.2 Wykorzystywanie niepewnosci wzorcowania

Wartosci niepewnosci ze swiadectwa sg jednym ze skfadnikéw pozwalajgcych na oszacowanie nie-
pewnosci pomiarow wykonywanych w laboratorium. Przed ich uzyciem do utworzenia budzetu nie-
pewnosci nalezy je podzieli¢ przez wartos$¢ wspoétczynnika rozszerzenia k gdyz w $wiadectwach sg
one podawane jako niepewnosc rozszerzona. Podczas ich stosowania nalezy mie¢ na wzgledzie uwagi
zawarte w poprzednim punkcie.

4.3 Uwzglednianie wptywu réznych warunkéw pomiaru na szacowane niepewnosci

Podczas stosowania wyposazenia pomiarowego, a pozniej opracowywania uzyskanych wynikow, nale-
zy pamigtac i uwzglednia¢ mogace wystgpi¢ roznice warunkow pomiaru, wptywajgce na wyniki. Nalezy
sprawdzi¢, czy niepewnosci ze swiadectwa wzorcowania nie nalezy powigkszy¢ o wartosc¢ wynikajgcg
Z roznicy, np. temperatury w ktérej wzorcowano wyposazenia pomiarowe i tej, w ktérej stosowano je
do pomiarow wykonywanych w laboratorium. Zwykle producent wyposazenia pomiarowego podaje
w jego specyfikacjach technicznych wspétczynniki wrazliwosci na warunki otoczenia.

Przyktadowo, producent wzorcowego licznika energii elekirycznej podaje w specyfikacji technicznej
warto$¢ wspotczynnika temperaturowego + 0,0005%/°C. Oznacza to, ze wartos¢ bfedu tego licznika
moze zmienic sie na skutek zmiany temperatury, proporcjonalnie do tej zmiany. Przy roznicy tempera-
tur 2 °C zmiana ta wyniesie 0,001%. Kierunek zmiany nie jest przez producenta okreslony, wiec wartos¢
ta nie moze by¢ poprawka, lecz sktadnikiem niepewnosci.



5. PODSUMOWANIE

Witasciwe wykorzystanie informacji zawartych w swiadectwach, ich analiza i uwzglednianie wynikajg-
cych z niej wnioskow jest istotnym elementem zapewnienia jakosci wynikow pomiaréw wykonywanych
przez laboratorium. Jest to niezbedny warunek wykazania spéjnosci pomiarowej i zademonstrowania
zdolnosci pomiarowych laboratorium oraz budowania jego prestizu. Podczas ustalania zdolnosci po-
miarowej laboratorium powinno realnie ocenia¢ swoje mozliwosci pomiarowe. Ich niedoszacowanie
utrudnia prawidiowe przeprowadzenie porownan miedzylaboratoryjnych, natomiast przeszacowanie
moze prowadzi¢ do uzyskiwania nieprawidfowych wynikéw pomiaru.
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Piotr Pastawski

Wyniki pomiarow w procesie walidacji i rewalidacji
procedury pomiarowej

Warunkiem dobrej i akceptowanej pracy laboratorium analitycznego jest poddanie procedu-
ry pomiarowej procesowi walidacji. Celem walidacji metody analitycznej jest stwierdzenie,
czy proces analizy wedtug danej metody przebiega w sposob rzetelny i daje wiarygodne
wyniki. W referacie omowiono przykfady metod walidacji, ze szczegdlnym uwzglednieniem:
klasycznej metody walidacji, metody walidacji biezgcej pobierania i analizowania probek
Sciekow oraz metody weryfikacji metod znormalizowanych.

1. WPROWADZENIE

Norma PN-EN ISO/IEC 17025:2005 nakazuije ,przeprowadzac walidacje metod nieznormalizowanych,
metod zaprojektowanych przez laboratorium, metod znormalizowanych wykorzystywanych poza prze-
widzianym dla nich zakresem oraz metod znormalizowanych, ktére zostaty rozszerzone lub zmodyfi-
kowane”. Walidacja stosowanej procedury pomiarowej ma udowodni¢, ze zastosowana metoda ba-
dawcza jest wtasciwa dla zamierzonego zastosowania, z punktu widzenia klienta metoda powinna
by¢ przydatna dla jego celu. Prawidtowos¢ walidacji metody moze by¢ potwierdzona przez kalibracje
metody za pomocg materiatdw odniesienia, porownywanie z innymi metodami, porownanie miedzy-
laboratoryjne, ocene czynnikow wptywajacych na wynik oraz prawidtowg ocene niepewnosci wyni-
kow. Metoda zwalidowana powinna charakteryzowac sie odpowiednig niepewnoscig, granicg wykry-
walnosci, selektywnoscig, liniowoscig kalibracji, granicg powtarzalnosci i odtwarzalnosci, odpornoscig
na czynniki zewnetrzne i czynniki przeszkadzajgce pochodzace od matrycy probki. Zgodnie z norma
PN-EN ISO/IEC 17025:2005 ,walidacja jest zawsze kompromisem pomiedzy kosztami, ryzykiem i moz-
liwosciami technicznymi”.

2. PRZYKLADY METOD WALIDACJI

Metoda walidaciji jest procesem ustalania jakie anality mozna oznacza¢ badang metoda, w jakich ma-
trycach, w jakim zakresie zawartosci, przy jakich czynnikach zakiécajacych, z jaka precyzjg i doktadno-
Scig. Wiekszos¢ stosowanych procedur walidacji bada podobne charakterystyki metody, wieksze r6z-
nice pomiedzy sposobami walidacji dotyczg dtugotrwatosci walidacii, ilosci pomiaréw w serii, kryteriow
akceptacji oraz wymogow okresowej rewalidacji metody. Metody klasyczne walidacji dotyczg walida-
cji krotkotrwatej prowadzonej w ramach jednej serii pomiarowej, inne metody wymagajg walidowania
przez np. powtarzanie analiz w trzy niekolejne dni. Obecnie, w wyniku rozwiniecia metod szacowania
biezgcego niepewnosci pomiardw, walidacja wykorzystuje biezgce badania rutynowe trwajgce kilka
miesiecy i konczace sie po roku kontrolg rewalidacyjng metody.
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2.1 Klasyczna metoda walidacji

Tabela 1. Walidacja metody zgodnie z wymaganiami EURACHEM [1]

Parametr badany Sposéb oceny
Selektywnos¢ i specyficznos¢ e Analiza prébek metodg badang
metody * Analiza probek metodg niezalezng
* Analiza probek z dodatkiem spodziewanych interferentow
Granica wykrywalnosci * Analiza 10 préb slepych (jednokrotnie)

* Analiza 10 préb slepych z dodatkiem wzorca
G.W. = slepa prdba+3s; 0+3s
Granica oznaczalnosci * Analiza 10 préb slepych (jednokrotnie)
* Analiza 10 prob slepych z dodatkiem wzorca
G.O. = slepa proba+5s; +6s; +10s
Zakres roboczy i zakres linio- ¢ Analiza 6 prob slepych z réznymi stezeniami dodatku wzorca

WOSCI * Analiza 3 powt6rzenh x 6 praob slepych z réznymi dodatkami wzorca
Kontrola wizualna liniowosci i wspofczynnik korelacii
Poprawnos¢/doktadnosé ¢ Analiza 10 x matrycowego materiatu odniesienia (lub CRM) i odje-

cie $redniej z 10 slepych prob
* Analiza metodg badang i metoda odniesienia 10 x matrycowego
materiatu odniesienia i odjecie sredniej z 10 slepych prob
Powtarzalnos¢/odtwarzalno$¢ e Analiza 10 x matrycowy materiat odniesienia przez jednego ana-
z uzyciem matrycowego mate-  lityka
riatu odniesienia * Analiza 10 x matrycowy materiat odniesienia przez r6znych ana-
litykow
* Analiza 10 x matrycowy materiat odniesienia przez roznych anali-
tykéw w réznych laboratoriach (udziat w badaniach miedzylabo-

ratoryjnych)
Badanie odpornosci metody Identyfikacja zmiennych wptywajgcych na dziatanie metody. Badac
na zmienne warunki niewielkie zmiany w metodzie analizujgc matrycowe materiaty od-
niesienia lub CRM i wptywy zmian na doktadnos¢.
Badanie odzysku * Analiza 6 x probki rzeczywistej z dodatkiem wzorca, matrycowego

materiatu odniesienia lub CRM

2.2 Metoda walidacji biezgcej pobierania i analizowania probek sciekéw

Metoda ta jest stosowana w ramach programu MCERTS (Wielka Brytania) certyfikacji laboratoriow
bioragcych udziat w monitoringu Sciekow. Podczas walidacji wykonuje sie pobieranie minimum 11 par
prébek w ciggu nie mniej niz tydzien do 3 miesiecy pobierajgc probki rutynowo. Walidacja pobierania
probek Sciekdw wykonywana w oparciu o minimum trzy rodzaje sciekOw: mieszanina oczyszczonych
sciekdw komunalnych i przemystowych, sciek surowy oraz zrzutowy Sciek przemystowy (z rodzaju
przemystu badanego przez laboratorium). Przy badaniu scieku o tej samej matrycy ale o znacznej
roznicy stezen nalezy wykonac walidacje na dwoch poziomach stezen. Probki do walidacji pobierane
sg rutynowo podwojnie i analizowane w dniu pobrania podwojnie oraz ponownie z dodatkiem wzorca
(lub analiza materiatu odniesienia). Rewalidacja metody przeprowadzana w przypadku znacznych mo-
dyfikacji procedury. Przy mniejszych zmianach czesciowa rewalidacja polegajgca na pobraniu 6 serii
prébek podwojnych z uzyciem dodatku wzorca do pobranych probek dla wszystkich pobieranych
matryc. Ocene wynikow wykonuije sie metodg analizy wariancyjnej ANOVA.



Tabela 2. Walidacja metody pobierania probek zgodnie z wymaganiami MCERTS [2]

Badany parametr

Granica wykrywalnosci

Krzywa kalibragiji

Slepa proba

Okreslenie odzysku ana-

lizy (bias)

Sposéb oceny

* Analiza 11 serii prob slepych

GW. =2 2ts,

(sw — odchylenie standardowe wewnatrz seryjne; t — wspofczynnik Stu-

denta dla 95% i minimum 10 stopni swobody)

* Granica wykrywalnosci powinna stanowi¢ minimum 10% wartosci kry-
tycznej w Scieku dla oznaczanego analitu

* Granica wykrywalnosci oznaczona dla kazdego analitu

* Minimum trzy wzorce kalibracyjne (wiecej wzorcow w przypadku kali-
bracji nieliniowe))

* Kontrola kalibracji w kazdej serii (wzorzec z innej serii produkcyjnej)

W kazdej serii

* Analiza 11 serii podwojnych prébek materiatu odniesienia lub dodatku
wzorca do probek rzeczywistych

* Ocena odzysku na minimum dwaéch poziomach zakresu analitycznego
np.: 20% i 80% zakresu stezen

* Potwierdzenie prawidtowosci stosowania metody dodatku wzorca

* Dopuszczalny bias dla analitow podany w osobnej tabeli

* Potwierdzenie walidacji w badaniach biegtosci

Tabela 3. Przykiad kryteriow akceptacji precyzji i bfedu systematycznego w ramach programu MCERTS [2]

W %
As
Cd
Pb
Hg
NH,
ChzT
pH

cl

catkowity

cafk.owity
Oleje
mineralne
WWA

BTEX

Scieki oczyszczone Scieki przemystowe Scieki surowe
Precyzja Bias Precyzja Bias Precyzja Bias
7,5 10 7,5 10 10 10

5 10 7,5 10

5 10 7,5 10

75 10 7,5 10 10 15

5 10 5 10 5 10

5 10 5 10 5 10
02jed.pH 02jed.pH 0,2 ]jed. pH 0,2 jed. pH 0,2 jed. pH 0,2 jed. pH
5 10

5 10 5 10
5 10 5 10
10 12,5 10 12,5 10 12,5
15 20

15 20

2.3 Metoda weryfikacji metod znormalizowanych

Wedtug PN-EN ISO/IEC 17025:2005 ,laboratorium powinno potwierdzi¢, ze jest w stanie prawidtowo
realizowa¢ metody znormalizowane, zanim wprowadzi je do badan lub wzorcowan. Jezeli metoda
znormalizowana zmieni sie, potwierdzenie nalezy powtdrzy¢”. Kiedy metoda jest potwierdzana (we-
ryfikowana) laboratorium musi zademonstrowa¢, ze moze zapewni¢ odtwarzalnos¢ (wykonywalnosg)
specyficznych charakterystyk/parametrow ustalonych walidacji metody. Sposéb i obszernosc weryfika-

cji metody zalezy od rodzaju badarn jakie wykonuje sie dang metoda.
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Kategorie weryfikowanych chemicznych metod analitycznych: 1. potwierdzenie identyfikacji, 2. ozna-
czenie ilosciowe analitu na niskim poziomie stezenia, 3. okreslenie czy analit jest ponizej lub powyzej
wyspecyfikowanego niskiego stezenia (w poblizu G.O.), 4. oznaczenie ilosciowe analitu na wysokim
poziomie stezenia, 5. okreslenie czy analit jest ponizej lub powyzej wyspecyfikowanego wysokiego
stezenia, 6. badanie jakosciowe.

Wymagania dla poszczegolnych kategorii chemicznych metod analitycznych podano w tabeli ponizej.

Tabela 4. Kryteria weryfikacji dla kategorii chemicznych metod analitycznych [3]

Charakterystyka 1. 2. 3. 4, 5. 6.
Poprawnos¢ Nie Tak Nie Tak Tak Nie
Precyzja Nie Tak Nie Tak Tak Nie
Specyficznosé Tak Tak Tak Tak Tak Tak
G.W. Nie Tak Tak Tak/Nie Nie Nie
G.0. Nie Tak Nie Tak/Nie Nie Nie
Odpornosé Nie Tak Nie Tak Nie Nie
Liniowos¢/zakres  Nie Tak Nie Tak Nie Nie

Jak widac z tabeli 4. w pewnych przypadkach (kategoria 2) weryfikacja metody zbliza si¢ do wymagan
petnej walidacji metody.
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Kierowanie badaniami
w systemie Dobrej Praktyki Laboratoryjnej

W niniejszej pracy przedstawiono najwazniejsze elementy systemu Dobrej Praktyki Laborato-
ryjnej, gdzie uwzgledniono sposob organizacji pracy i zarzgdzania wynikami na przyktadzie
wewnetrznej kontroli jakosci. Opisano schemat kierowania badaniem, ktory obejmuje kazdo-
razowo realizowane badanie. Omdwiono obowigzki na poszczegolnych szczeblach zarzgdza-
nia laboratorium, z wyrdznieniem roli kierownika badania i Jednostki Zapewnienia Jakosci.

1.  WPROWADZENIE

1.1 Porozumienie o Wzajemnym Uznawaniu Danych

Ustawodawstwo dotyczace kontroli substancji i preparatow chemicznych opiera sie na filozofii zapo-
biegania potencjalnego ryzyka ich stosowania, poprzez badanie i ocene poziomu zagrozenia dla zdro-
wia i Srodowiska. Obecnie wrecz niemozliwe jest wprowadzenie substancji chemicznej do obrotu, bez
oceny ryzyka jej stosowania, a na pewno dziatanie takie wigze sie to z kodeksowymi konsekwencjami
prawnymi. Podstawowym wymogiem przepisow legislacyjnych jest warunek, aby taka ocena substanciji
i preparatéw chemicznych opierata sie na wynikach badarn bezpieczenstwa stosowania posiadajgcych
odpowiednig jakos¢. Dlatego tez, kwestia wiarygodnosci i jakosci badarn musi mie¢ miedzynarodowy
wymiar. Jesli wiadze prawodawcze w danym kraju bedg mogty polegac¢ na wynikach badan zwigzanych
z bezpieczenstwem stosowania substancji chemicznych prowadzonych w innym kraju, zapobiegnie to
powielaniu badan, oszczedzajgc tym samym czas i zasoby finansowe. W tym celu Rada Organizaciji
Wspotpracy Gospodarczej i Rozwoju, (ang. Organization for Economic Co-operation and Development,
OECD) w 1981 roku Decyzjg C(81)30(Final) [1] wprowadzita w zycie Porozumienie o Wzajemnym
Uznawaniu Danych (ang. Mutual Acceptance of Dates, MAD), ktére regulowaty dwa dokumenty:

»  Wytyczne do metod badan zawarte w zatgczniku | do Decyzji

o Zasady Dobrej Praktyki Laboratoryjnej (DPL) w zataczniku Il do Decyzji

W zatgczniku | w/w Decyzji postanowiono, ze ,dane uzyskiwane w badaniach substancji chemicznych
przeprowadzonych w kraju cztonkowskim OECD w zgodnosci z Wytycznymi OECD do Badan Sub-
stancji Chemicznych oraz Zasadami Dobrej Praktyki Laboratoryjnej OECD bedg uznawane w innych
krajach czlonkowskich, dla celow oceny oraz innych zastosowan zwigzanych z ochrong cztowieka
i srodowiska”. Umozliwia to realizacje zasady ,jedna substancja — jedno badanie”, uzasadnionej
ekonomicznie (unikanie powielania badan substancji w roznych krajach) oraz chronigcej przed cier-
pieniem zwierzeta laboratoryjne. Ponadto, ujednolicone kryteria utatwiajg wymiane informacji i zapo-
biegajg niebezpieczenstwu powstawania barier w handlu, przyczyniajgc sie do zwiekszenia ochrony
zdrowia cztowieka i Srodowiska.
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Obecnie w Unii Europejskiej System Wzajemnego Uznawania danych regulujg nastepujgce akty prawne:
 Decyzja 89/569/EWG o przyjeciu zasad DPL okreslonych przez OECD [2],

+ Dyrektywa 2004/10/WE okreslajgca zasady DPL [3],

» Dyrektywa 2004/9/WE dotyczgca monitorowania badan DPL [4].

W ramach odrebnych porozumien Unia Europejska wspotpracuje w zakresie MAD z Izraelem, Japonig,
Szwajcarig, Islandig, Lichtensteinem i Norwegia.

1.2 Zasady Dobrej Praktyki Laboratoryjnej

Dobra Praktyka Laboratoryjna (ang. Good Laboratory Practice, GLP) jest to system zapewnienia jako-
sci wymaganych prawem nieklinicznych badan laboratoryjnych, stuzgcy ocenie wtasciwosci substan-
Cji i preparatow chemicznych z zakresu bezpieczenstwa i zdrowia dla cztowieka i srodowiska. DPL
dotyczy badan substanciji i preparatow nowych wykonywanych w celu ich rejestracji, wprowadzenia
do obrotu towarowego lub uzyskania licencji czy pozwolenia. Przedmiotem tych badan sg substan-
cje chemiczne i ich mieszaniny stosowane w przemysle, produktach farmaceutycznych, pestycydach,
produktach kosmetycznych, produktach medycznych, weterynaryjnych jak i rowniez w dodatkach do
zywnosci i pasz. Natomiast niekliniczne badania laboratoryjne obejmujg badania wykonywane w labo-
ratoriach, szklarniach i w terenie.

Zasady Dobrej Praktyki Laboratoryjnej (DPL) zostaty opracowane po to, by promowac jakosc i wia-
rygodnos¢ wynikow badan wymaganych przez obowigzujgce regulacje prawne. Jest to koncepcyjne
podejscie do zarzadzania obejmujgcego procesy organizacyjne i warunki, w jakich badania labora-
toryjne sg planowane, przeprowadzane, rejestrowane i sprawozdawane. Wiarygodnosci badanh stu-
zy state monitorowanie ich jakosci wykonywane przez Narodowe Jednostki Monitorujgce Zgodnosc
z Zasadami DPL, ktére jednoczesnie odpowiadajg za prawidiowos¢ funkcjonowania systemu DPL na
swoim terytorium jak i spetniajg funkcje jednostek kontaktowych dla krajéw dziatajgcych w systemie.
Dobra Praktyka Laboratoryjna jest pojeciem opisujgcym uporzgdkowane zasady postepowania praktycz-
nego przy wykonywaniu badan i scisle okresla sposob kierowania badaniem. Kontrolowany jest kazdy
etap badania, od momentu jego planowania, poprzez wykonanie wtasciwej czesci eksperymentalnej, az
po wiasciwe przechowywanie danych zrodtowych i sprawozdan, tak, by mozliwe byfo przesledzenie toku
badania lub jego catkowite odtworzenie. Natomiast system ten nie dotyczy badan klinicznych, jak row-
niez przepiséw prawa w zakresie BHP. Dziatania rowniez nie obejmujg merytorycznej oceny celu, przed-
miotu i metodyki badania oraz interpretacji uzyskanych wynikow pod katem bezpieczenstwa stosowania.
Zasady Dobrej Praktyki Laboratoryjnej OECD zostaty po raz pierwszy opracowane przez Grupe Eks-
pertow ds. DPL powotang w 1978 roku w ramach Specjalnego Programu Kontroli Substancji Chemicz-
nych, a ich podstawg staty sie propozycje dotyczgce procedur DPL dla nieklinicznych badarn laborato-
ryinych, opublikowane w roku 1976 przez Administracje ds. Zywnosci i Lekéw Stanéw Zjednoczonych
(FDA). Stosowanie tych zasad w krajach cztonkowskich zostafo formalnie zalecone przez Rade OECD
w 1981 roku Decyzjg C(81)30(Final). Po pietnastu latach stosowania, kraje cztonkowskie uznaty, ze ist-
nieje potrzeba rewizji i aktualizacji zasad DPL, uwzgledniajgc postep naukowy i techniczny w obszarze
badan bezpieczenstwa stosowania substancji chemicznych. Zrewidowane Zasady DPL OECD zostaty
zweryfikowane przez wtasciwe organa Organizacji i zostaty zaakceptowane przez Rade w dniu 26
listopada 1997 roku [5].

System DPL zostat po raz pierwszy implementowany do prawodawstwa polskiego na mocy éwczesne-
go rozporzadzenia Ministra Zdrowia z 2003 roku [6]. Aktualnie w stosunku do zasad DPL obowiazuje
rozporzadzenie Ministra Zdrowia z dnia 28 maja 2010 roku w sprawie kryteridéw, ktore powinny spetniac
jednostki organizacyjne wykonujgce badania substanciji i preparatow chemicznych, oraz kontroli spet-
niania tych kryteriow [7].



1.3 DPL w systemie REACH

Obecnie DPL jest Scisle powigzany z systemem REACH, ktory stanowi zintegrowany system rejestraciji,
oceny, udzielania zezwolen i stosowanych ograniczen w zakresie chemikaliow. Zgodnie z zapisem
art.13 ust. 4 Rozporzadzenia REACH [8], w odniesieniu do badan ekotoksykologicznych i toksyko-
logicznych laboratorium musi posiadac certyfikat Dobrej Praktyki Laboratoryjnej (wymogi co do DPL
znajdujg sie w dyrektywie 2004/10/WE), lub spetnia¢ inne migdzynarodowe normy, ktére Komisja lub
Agencja uzna za rownowazne. Podobnego obowigzku nie ma w stosunku do badan fizykochemicz-
nych, choc z pierwotnych zatozeniach system DPL miat obligatoryjnie dotyczy¢ wszystkich badan pro-
wadzonych dla potrzeb REACH. Mimo, iz regulacje prawne nie narzucajg wymogu stosowania DPL
w kazdym zakresie badan, to system ten stanowi uporzadkowany i scisle zdefiniowany sposéb pracy
laboratorium badawczego, dlatego moze by¢ z powodzeniem wdrozony w obszar kazdej praktyki labo-
ratoryjnej. Aby zgodnie z terminem uzyska¢ dobrg czyli rzetelng praktyke laboratoryjna.

2. KONTROLA BADANIA

2.1 Kierownik badania

Wytyczne OECD szczegdtowo opisujg zasady DPL, dlatego tez okreslony jest kazdy element tego
systemu jakosci. Natomiast w obszarze laboratorium badawczego kryteria te muszg by¢ bezwarun-
kowo przestrzegane. Ponadto zdefiniowana jest odpowiedzialnos¢ wszystkich oséb powigzanych
z badaniem, kazdy ma sprecyzowane swoje obowigzki. Nadrzedng funkcje petni kierownik badania,
ktory ponosi ostateczna odpowiedzialnos¢ za naukowy catoksztalt badania i potwierdza zgodnosé
prowadzenia badania z zasadami DPL. Dlatego tez kierownik badania musi wykazywac sie dogtebnym
zrozumieniem zasad tego systemu, jak i posiada¢ odpowiednig wiedze dotyczaca procedur stosowa-
nych w danej jednostce. Szczegétowe kwalifikacje na to stanowisko okresla zarzgdzajacy jednostkg
badawcza, ktory natomiast jest odpowiedzialny za zapewnienie, iz jego jednostka dziata zgodnie z za-
sadami DPL. Wobec powyzszego, kierownik badania zapewnia nadzor nad badaniem pod wzgledem
naukowym, pod wzgledem sposobu administrowania i zgodnosci z przepisami.

Do kazdego badania powotywany jest kierownik badania, ktéry stanowi jednoosobowy element syste-
mu kontroli badania. Odpowiedzialno$¢ za prowadzenie badania przydzielona jest tylko jednej osobie,
co wyklucza mozliwos¢ przekazywania sprzecznych informacji personelowi badawczemu i mogtoby
prowadzi¢ do niewtasciwej realizacji badania. Co wiecej projekt/plan kazdego badania, z opisem me-
todyki badawczej lub odniesieniem do odpowiednich procedur badawczych, jak rowniez z wyznacze-
niem wykonawcow badania jest przygotowany w formie pisemnej i jest udostepniony personelowi,
ktory bedzie wykonywat dane badanie. Z tej racji dodatkowo ogranicza sie mozliwos¢ pomytek, czy
dziata niepozgdanych, gdyz wyznaczone sg osoby, ktdre majg wykona¢ dany etap badania oraz
opisane jest jak majg to wykonac. Wyniki z czesci doswiadczalnej sg bezposrednio przekazywane kie-
rownikowi badania i to on nimi zarzgdza, przygotowujgc na ich podstawie sprawozdanie kohcowe lub
podejmujac decyzje o kontynuacji badania. Oczywiscie dopuszcza sie rozwigzanie, ktore czesto jest
stosowane, iz kierownik badania rowniez jest wykonawcg danego etapu badania. Jak réwniez jedna
osoba moze petnic¢ funkcje kierownika badania w kilku rownolegle prowadzonych badaniach.

Pomimo, iz kierownik badania nadzoruje cate badanie, to jego dziatania réwniez sg koordynowane
przez zarzadzajgcego jednostkg badawczg, ktory zatwierdza wszystkie dokumenty przygotowane
w danym etapie badania oraz weryfikuje poprawno$¢ realizacji zasad DPL. Tym samym zarzadzajgcy
jednostkg badawczg posrednio réwniez kieruje badaniem.
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2.2 Jednostka Zapewnienia Jakosci

Kazdy wdrozony system jakosci opiera sie na udokumentowanej polityce jakosci, ktora wprowadza
wymagane kryteria na ptaszczyzne dziatania danej jednostki. Powotywana jest osoba, ktéra jest odpo-
wiedzialna za prowadzenie systemu i gwarantuje prawidiowe jego funkcjonowanie. W DPL te elementy
réwniez obowigzujg; opracowywany jest Program Zapewnienia Jakosci, o ktdry dba Jednostka Zapew-
nienia Jakosci (JZJ). Stanowisko to wyrédzniajg jego obszerne obowigzki, poniewaz oprécz ogéinego
sprawowania pieczy nad systemem, JZJ ma za zadanie kontrolowa¢ kazde badanie i wszystkie jego
etapy. Dobra Praktyka Laboratoryjna ukierunkowana jest jednostkowo, bezposrednio na kazde bada-
nie. Jak juz przedstawiono w poprzednim rozdziale, badaniem a konkretnie uzyskanymi wynikami za-
rzadza kierownik badania, nad ktérym sprawuje kontrole zarzadzajgcy jednostkg badawczg i teraz do
tego dochodzi Jednostka Zapewnienia Jakosci. Powstaje pewnego rodzaju ,tancuch kontrolny” z kil-
koma zasadniczymi ,,punktami kontrolnymi”, dzieki ktdrym uzyskuje sie wysokg jakos¢ i wiarygodnosé
badania. Strukture zarzgdzania badaniem w systemie DPL przedstawiono schematycznie na rys. 1.
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Rysunek 1. Struktura zarzadzania badaniem w systemie DPL

Jednostka Zapewnienia Jakosci nie moze uczestniczy¢ w przeprowadzonym badaniu, ani jako jego
wykonawca ani kierownik badania. Natomiast musi posiada¢ wysokie kompetencje w zakresie realizo-
wanych badan, tj. wykazywac¢ dobrg znajomos¢ metod badawczych, gdyz to ona wyznacza i nadzo-
ruje fazy krytyczne badania. Wymagana jest zarbwno wiedza teoretyczna, jak i praktyczna. Gdyz JZJ
ocenia przede wszystkim poprawnos¢ wykonanego badania zgodnie z opracowanym planem badania
i dokumentami odniesienia, jak rowniez weryfikuje zgodno$¢ z zasadami DPL.
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2.3 Kontrolowane etapy badania

Badanie w systemie DPL jest obiektem bezposredniej kontroli. Wszystkie jego etapy, od ,startu” do
»mety” sg nadzorowane i musza by¢ prowadzone w zgodnosci z zasadami DPL.

W badaniach prowadzonych w systemie DPL wyrdznia sie 4 gfowne etapy:

1. planowanie przebiegu badania — przygotowanie w formie pisemnej planu badania,

2. czesc¢ eksperymentalna — wykonanie pomiardw i kontrola jego faz krytycznych,

3. opracowaniei podsumowaniewynikdw: przygotowanie wformie pisemnej sprawozdania korcowego,
4. archiwizacja materiatu badawczego i dokumentacji.

Po wyznaczeniu kierownika badania, wtasciwego do zakresu realizowanych prac badawczych, przygo-
towywany jest przez niego w formie pisemnej Plan badania (PB), w ktdrym szczegdtowo zaprojektowa-
ny jest przebieg badania, z okresleniem metodyki badawczej, wykonawcow oraz terminu realizacji. Wy-
tyczne OECD wyznaczajg szczegotowo jego elementy. Wykonawcy badania podpisujg ten dokument,
przyjmujgc tym samym obowigzki do wypetnienia, kolejno jest on zatwierdzany przez zarzgdzajace-
go jednostkg badawczg oraz Jednostke Zapewnienia Jakosci, ktora weryfikuje pod kgtem zgodnosci
z wymaganymi zasadami. Kazda z oséb podpisujgcych moze zgtosi¢ swoje uwagi do Planu badania,
woéwczas mogg zosta¢ wprowadzone poprawki w postaci aneksu. Badanie tylko z zatwierdzonym pla-
nem badania moze byc realizowane.

Czes¢ eksperymentalna jest prowadzona zgodnie z Planem badania. A stosowane metody badawcze
opierajg sie na udokumentowanych procedurach okreslajgcych sposob przeprowadzenia badania tzw.
Standardowych Procedurach Operacyjnych (SPO). Wszystkie dane uzyskane podczas badania sg nie-
zwlocznie parafowane datowanym podpisem i przekazywane kierownikowi badania. Jakiekolwiek zmia-
ny danych zrodtowych sg wprowadzone w sposob umozliwiajgcy odczyt poprzedniego zapisu, z poda-
niem powodu i réwniez potwierdzone datowanym podpisem. Jednym z wazniejszych elementow tego
systemu jakosci jest zarzgdzanie wynikami pomiaréw, ktére bazuje na prostej zasadzie: ,nie zapisane
= nie wykonane”, przez co kompletna dokumentacja badania jest bezwzglednie wymagana. Jezeli
w trakcie badania pojawig sie pewne odstepstwa na wskutek nieprzewidzianych okolicznosci to przede
wszystkim bezzwtocznie musi zosta¢ o tym poinformowany kierownik badania, ktory ocenia czy maja
one wptyw na wynik badania i podejmuje decyzje o przerwaniu badania, powtorzeniu danego etapu
lub kontynuacji badania bez zadnych zmian. Niemniej jednak wszystkie takie wydarzenia sg opisywane
i wyjasniane przez kierownika badania. Taki dokument réwniez musi by¢ zatwierdzony przez zarzadza-
jacego, Jednostke Zapewnienia Jakosci i jesli istnieje taka potrzeba to nalezy o takim zdarzeniu poinfor-
mowac rowniez zleceniodawce. Zapisy te sg przechowywane z pefng dokumentacjg badania. W trakcie
realizacji badania moze zostac poszerzony zakres oznaczen, jesli zadecyduje o tym kierownik badania
lub potrzebe taka zgtosi Zleceniodawca. Wowczas rowniez nalezy przygotowac¢ odpowiedni dokument,
zwykle zatgcznik do Planu badania, w ktérym réwnie szczegdtowo zaplanowany jest eksperyment i row-
niez wymaga on zatwierdzenia. W wyniku takiego, niemniej jednak poprawnego dziatania, ilos¢ przy-
gotowanych dokumentow znacznie wzrasta. Jednak tylko dzieki temu istnieje mozliwos¢ przesledzenia
catego toku badania i jego niezalezne odtworzenie, aby uzyskac wtasciwy rezultat.

Po wykonaniu zaplanowanej czesci eksperymentalnej zostaje przygotowane przez kierownika ba-
dania sprawozdanie w formie pisemnej, gdzie opisywany jest caty przebieg badan, ze szczegolnym
uwzglednieniem wprowadzonych zmian, gdy takie wystepujg oraz podsumowane sg uzyskane wyniki.
Zawarto$¢ sprawozdania koncowego rowniez jest Sciste okreslona w wytycznych OECD. Wymagane
sg podpisy wszystkich oséb wykonujacych badanie oraz kierownika badania, ktéry tym samym przyj-
muje odpowiedzialnos¢ za wiarygodnosc danych i wykonanie badanie zgodnie z zasadami DPL. Spra-
wozdanie kohcowe jezeli jest poprawnie przygotowane musi zosta¢ zatwierdzone.
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Kierowanie badaniami w systemie Dobrej Praktyki Laboratoryjnej

Jednostka Zapewnienia Jakosci posrednio lub bezposrednio uczestniczy w prowadzeniu badania, po-
niewaz nadzoruje wszystkie oméwione powyzej etapy badania. Przygotowuje pisemny raport z inspekdji
planu badania, czesci eksperymentalnej i sprawozdania korncowego. Ponadto jesli badanie jest dtugoter-
minowe lub wymaga tego jego specyfika wykonuije sie dwie lub wigcej inspekcje czesci eksperymentalne;,
z wnikliwg kontrolg faz krytycznych, czyli czynnosci podczas ktorych mozna popetni¢ btgd. Wéwczas
sprawdzane sg wszelkie zapisy dotyczgce nadzoru nad stosowang aparaturg badawcza, dokumenty od-
niesienia oraz dane zrodtowe. Ta kontrola wykonywana jest bezposrednio na miejscu badania, przy obec-
nosci kierownika i wykonawcow. W trakcie realizacji badania istnieje wiele punktow krytycznych, ktére
sg nadzorowane na poszczegolnych szczeblach zarzgdzania jednostkg — rys. 2. Po wykonaniu inspekciji
danego etapu, JZJ przekazuje kopie raportu kierownikowi badania i zarzadzajgcemu jednostka. Wynik
pozytywny inspekcji umozliwia realizacje kolejnego etapu badania. Jezeli w trakcie inspekcji zostanie
wykryta niezgodnos¢, to wowczas nalezy przedyskutowac jej wplyw na badanie i wykona¢ stosowne
dziatania korygujace lub w skrajnych sytuacjach nastepuje dyskwalifikacja badania, gdyz nie moze ono
by¢ uznane za zgodne z zasadami DPL. Natomiast gdy inspekcje wszystkich etapéw badania nie wyka-
zujg niezgodnosci to wéwczas przygotowywane jest Oswiadczenie Jednostki Zapewnienia Jakosci, kiore
podsumowuije inspekcje badania i definitywnie potwierdza zgodno$¢ z zasadami DPL.
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Rysunek 2. Punkty krytyczne w systemie DPL

2.4 Archiwizacja dokumentaciji

Petna dokumentacja natychmiast po zakonczeniu badania jest przekazywana do archiwum, gdzie
przez okres co najmniej 10 lat jest tam przechowywana. W chwili przekazania materiatéw do archi-
wum odpowiedzialnos¢ za nie przejmuje zarzadzajgcy. Odnosnie samego badania nalezy archiwizo-
wac nastepujgce dokumenty: zlecenie wykonania badania, plan badania i ewentualnie jego zatgczniki
i/lub aneksy (jesli istniejg), dane zrodtowe, wszelkie zapisy dodatkowe, raporty z inspekcji badania
oraz sprawozdanie koricowe. Archiwizacja dokumentacji ma na celu nie tylko jej zabezpieczenie przed
zniszczeniem, ale przede wszystkim wyklucza mozliwo$¢ manipulacji danymi. Osoby odpowiedzialne
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za archiwum nie mogg uczestniczy¢ w badaniach, muszg to by¢ osoby postronne. Dlatego tez, dostep
do archiwum jest ograniczony, a wszelki wglad w dokumentacje jest odnotowywany i jest mozliwy tyl-
ko za specjalng zgodg. Obowigzkiem archiwizacji objety jest rowniez materiat badawczy, jak rowniez
petna dokumentacja systemowa i wszelkie dokumenty zwigzane z dziataniem jednostki. W archiwum
przechowywana jest kompletna historia — od poczatku do konca — zachowana ,,na zawsze”. Dopiero
po zabezpieczeniu wynikow i materiatu badawczego, mozna uznac badanie za w petni zrealizowane.

3. PODSUMOWANIE

Wszystkie obecnie istniejgce systemy jakosci organizujg prace jednostki ze szczegdlnym uwzglednie-
niem dbatosci o jako$¢ wykonywanych badan. A zarzadzanie wynikami pomiarow jest ich istotnym
elementem. Dobra Praktyka Laboratoryjna ukierunkowuje sie na kazde badanie jednostkowo, poprzez
jego planowanie i standaryzowang weryfikacje, zapewniajgc tym samym jego jako$¢ i wiarygodnosc.
Wymagana jest inspekcja kazdego wykonywanego badania, jego wszystkich etapow. A odpowiedzial-
nos¢ za realizacje badania i dokumentowanie uzyskanych wynikéw spoczywa na kierowniku badania
(jednoosobowa odpowiedzialnos¢). Dlatego tez wyniki badarn generowane w zgodnosci z kryteriami
DPL sg uznawane przez kraje partnerskie w ramach porozumienia o wzajemnym uznawaniu danych
MAD, do celéow oceny szkodliwosci substanciji chemicznych i innych zastosowan zwigzanych z ochro-
ng cztowiek i srodowiska.
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Kontrola wewnetrzna

w laboratorium mikrobiologicznym
— aktualne wymagania na podstawie
warsztatow Eurachem (Berlin 2012)

Przedstawiono wspdine podejscie EURACHEM do wewnetrznej kontroli jakosci badan
w Laboratoriach mikrobiologicznych. Szczegding uwage zwrécono na: zapewnienie jako-
Sci pozywek i testow diagnostycznych stosowanych w Laboratorium, kontrole prowadzong
rownolegle z badaniami i weryfikacje osiggniec metod badawczych w warunkach Labora-
torium. Przedstawiono takze zasady pracy ze szczepami odniesienia w celu minimalizacji
zagrozern zanieczyszczenia Krzyzowego.

1. WPROWADZENIE

Wyniki badann mikrobiologicznych sg wykorzystywane do oceny bezpieczenstwa, jakosci
i zgodnosci z wymaganiami prawa, badanych materiatfow. Wiarygodnos¢ wynikow ma zasadnicze zna-
czenie zarowno dla klientow ustug laboratoryjnych jak i dla Laboratoriow. Mimo iz regularne uczest-
nictwo w zewnetrznych programach badania biegtosci przyczynia sie do zapewnienia wiarygodnosci
wynikow, to jednak najlepszym narzedziem do osiggniecia tego celu jest utworzenie i realizacja szcze-
gotowych programoéw kontroli wewnetrzne;.

2. WEWNETRZNA KONTROLA JAKOSCI BADAN

Program wewnetrznej kontroli jakosci badan moze obejmowaC zapewnienie jakosci pozy-
wek, weryfikacje dziatania testow/zestawow diagnostycznych, kontrole wykonywang réwnolegle
z badaniami, regularng weryfikacje osiggnie¢ metod badawczych w warunkach Laboratorium. Cze-
stotliwos¢ tych kontroli zalezy od wielu czynnikdw, w tym od poziomu ryzyka, ktére Laboratorium jest
w stanie zaakceptowac, wymogow miejscowej organizacji akredytujacej, wymagan klientow i czestotli-
WOSCi przeprowadzania poszczegoélnych badan.

Nieodfgcznym elementem wszelkich programéw wewnetrznej kontroli jakosci badar mikrobiologicz-
nych jest posiadanie i stosowanie kultur odniesienia. Takie elementy jak wybor szczepdw, sposob
i miejsce ich przechowywania i pracy z nimi, wymagajg starannego rozwazenia, gdyz istnieje ryzyko
wzajemnego zanieczyszczenia.

2.1 Zapewnienie jakosci pozywek

Zapewnienie jakosci pozywek obejmuje nastepujgce elementy: kontrola pH (po sterylizacii
i dodaniu suplementéw), kontrola objetosci po sterylizacji (odparowanie), kontrola jatowosci, badanie takich
wiasciwosci uzytkowych jak zyznosc, selektywnos$c i specyficznos$e. Zaréwno kazda partia pozywki przy-
gotowana w Laboratorium jak i kazda partia zakupionych gotowych pozywek powinna by¢ kontrolowana.
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Takie elementy kontroli jakosci pozywek jak pH, objetos¢ i jalowos¢ sg fatwe, szybkie w realizacji i ta-
two je wprowadzi¢ do codziennej pracy Laboratorium. Natomiast badanie cech uzytkowych pozywek
jest czasochtonne, wymaga ciggtego przygotowywania kultur o znanej/okreslonej liczebnosci, nie jest
tatwe do wigczenia w codzienng prace Laboratorium i niekiedy moze stanowi¢ duze wyzwanie dla
pracownikow.

W praktycznej realizacji zapewnienia jakosci pozywek pomocne sg przewodniki ISO [1, 2] dotyczace
przygotowania, wytwarzania i kontroli jakosci pozywek przygotowywanych w Laboratorium.

W badaniu cech uzytkowych pozywek stosowane sg metody ilosciowe, pdtilosciowe i jakosciowe
(Rys. 1-6). Szczepy nalezy namnozy¢ w bulionie nieselektywnym (hodowla robocza w fazie stacjo-
narnej), zapewniajgc ich czystos¢. Niezaleznie od metody stosowane jest standaryzowane inokulum.
Przy badaniu zyznosci pozywek hodowle roboczg organizmu docelowego nalezy rozcienczy¢ odpo-
wiednim rozcienczalnikiem tak aby uzyskac: 10? jtk na ptytke w metodzie ilosciowej, od 10° do 10* jtk
na ptytke w metodzie potilosciowej i jakosciowej i 10 do 100 jtk dla pozywek ptynnych.

W badaniach selektywnosci pozywek hodowle roboczg organizmu nie bedgcego docelowym nalezy roz-
cienczy¢ odpowiednim rozcienczalnikiem tak, aby uzyska¢: od 10* do 10€ jtk na ptytke lub probowke.

Tabela 1. ISO/CD 11133:2009 - Zatgcznik E — przyktady

Pozywka Cecha Inkubacja Szczep Pozywka Metoda Kryteria Charakiery-

testowy referen-  kontroli styczne
cyjna reakcje
Baird—  Zyzno$¢  24-48h St aureus  TSA iloscio- P >05  Czamne/
Parker 37°C ATCC 6538 wa szare Kkolonie
RPF lub 25923 ze strefg
przejasnie-
nia
Selektyw- 48h E. coli - jakos - Catkowite -
nosé 37°C ATCC ciowa  zahamo-
25922 |lub wanie
8739°
Specyficz- 24-48h St epider- - jakos - - Czarne / sza-
nos¢ 37°C -midlis ATCC ciowa re kolonie
12228 lub bez strefy
St. przejasnie-
saprophyti- nia
cus ATCC
15305°
VRBL Zyzno$é  24h E. coli TSA iloscio- PRz 0,5 Purpurowe
30°C ATCC wa kolonie z lub
25922 |ub bez strefy
8739 precypitacji
Selektyw- 24h E. feac- - jakos —  Catkowite -
nosé 30°C lis ATCC ciowa  zahamo-
29212 lub wanie
19433
Specyficz- 24h Ps. aerugi- - jakos - - Kolonie bez-
nosc 30°C nosa ATCC ciowa barwne do

27853 bezowych
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T58 TSB
Rozciedczenia
Inkubacja
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Rysunek 1. Metoda iloSciowa dla pozywek statych
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Rysunek 2. Metoda pétilosciowa dla pozywek statych
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Rysunek 3. Metoda jakosciowa dla pozywek statych
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Rysunek 4. Metoda ilosciowa dla pozywek ptynnych
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2.2 Kontrola jakosci testow/zestawow diagnostycznych

Jezeli mozliwe Laboratorium powinno zebrac¢ informacje dotyczgce kontroli jakosci wykonywanej przez
producenta i uzyska¢ potwierdzenie, ze test przeszedt pozytywnie kontrole producenta. Kontrola w La-
boratorium powinna obejmowac kontrole dodatnig i ujemng szczepami odniesienia. W zaleznosci od
czestotliwosci uzycia, instrukcji producenta, wymagan metody i wymagan Laboratorium nalezy kontro-
lowac testy/zestawy przy kazdym uzyciu/kazdg partie.

2.3 Kontrola wykonywana rownolegle z badaniami

Rutynowo rownolegle z badaniami prowadzona jest kontrola jafowosci pozywek, rozcienczalnikow,
pipet i ptytek Petriego. Ten sposéb postepowania jest pomocny dla wykazania jatowosci materiatow
stosowanych do badan po okresie ich przechowywania.

Zalecana jest takze kontrola pozytywna i negatywna poprzez wprowadzenie do pierwszej pozywki
namnazajgcej szczepu i kontynuowanie postepowania jak z probka [3]. Taki sposob postepowania jest
opisany w niektorych normach [4, 5]. Wykonujgc takie badanie rownolegle z badaniem prébek mamy
pewnosc, ze zastosowane pozywki, warunki inkubacji, testy umozliwiajg wykrycie danego mikroor-
ganizmu w prébce, gdyby byt on obecny. Zaletg takiego sposobu postepowania jest rowniez pomoc
w interpretacji wynikow, np. wybor typowych kolonii. Rownolegta kontrola pozytywna i negatywna jest
niestety bardzo rzadko wykonywana w polskich Laboratoriach.

2.4 Weryfikacja osiggnie¢ metod badawczych w warunkach Laboratorium

Najczesciej stosowanym w polskich Laboratoriach elementem kontroli jakosci ilosciowych badan mi-
krobiologicznych jest badanie probek powtdrzonych i odtworzonych i ocena precyzji uzyskanych wy-
nikow. Precyzja wynikow moze by¢ porownywana z wartodciami uzyskanymi w trakcie walidacji lub
uzyskiwanymi na poprzednich kartach kontrolnych. Wyniki te stuzg rowniez monitorowaniu wartosci
niepewnosci pomiaru w Laboratorium. W badaniach ilosciowych stosuje sie takze probki kontamino-
wane; mogg one stuzy¢ ocenie liniowosci i odzysku na poziomie istotnym dla Laboratorium.

W metodach jakosciowych stosuje sie natomiast prébki kontaminowane. Poziom kontaminacji powi-
nien by¢ znany i udokumentowany, odpowiedni do probek, metod i organizmow jakie wykrywamy.
Powinien odzwierciedla¢ poziom zanieczyszczenia zawarty w specyfikacjach, wymaganiach przepi-
sOw prawa. Zaletg jest fakt stosowania probek naturalnych, zawierajgcych mikroflore ,tta”. Uzyskiwane
wyniki mogg stuzy¢ do oceny granicy wykrywalnosci, czutosci i specyficzno$ci metod jakosciowych
i mogag by¢ poréwnywane z wartosciami uzyskanymi w trakcie walidacji. Nalezy jednak pamietac, ze
realizacja badan prébek kontaminowanych przebiega w warunkach idealnych: do kontaminacji sto-
sujemy typowy niezestresowany mikroorganizm, probki badamy bezposrednio po wprowadzeniu
inokulum.

Inokulum najczesciej jest przygotowywane w Laboratorium. Podobnie jak przy badaniu cech uzytko-
wych pozywek szczepy nalezy namnozy¢ w bulionie nieselektywnym (hodowla robocza w fazie stacjo-
narnej), zapewniajgc ich czystos¢. Na rynku dostepnych jest coraz wiecej materiatow odniesienia ktére
z powodzeniem mogg by¢ stosowane zaréwno w analizach ilosciowych jak i jakosciowych. Gotowe
preparaty majg zalety, m. in. sg stabilne i tatwe w uzyciu. Jednakze sg drogie w codziennym stosowa-
niu, mogg by¢ niedostepne okreslone gatunki i/lub okreslone poziomy. Krajowa organizacja akredy-
tujgca moze ich jednak nie akceptowac jako szczepy odniesienia z powodu zbyt duzej liczby pasazy.
Czestotliwos¢ prowadzonych dziatan zmierzajgcych do weryfikacji osiggnie¢ metod badawczych moze
by¢ indywidualnie dobrana przez Laboratorium.



3. ZASADY POSTEPOWANIA ZE SZCZEPAMI

Ryzyko zanieczyszczenia krzyzowego probek szczepami odniesienia nalezy minimalizowac poprzez:

» przechowywanie szczepdw odniesienia/macierzystych/roboczych oddzielnie od probek i pozywek,

e organizacje badan tak aby prébki kontaminowane bada¢ po probkach badanych rutynowo
w Laboratorium oraz inkubacje z dala od badanych probek,

» stosowanie dedykowanych pipet i/lub kohcowek z filtrem,

e przechowywanie szczepOw w wyznaczonym obszarze Laboratorium,

» dezynfekcje rak i powierzchni po pracy z kulturami.

Jako szczepy kontrolne nalezy stosowac¢ rzadko wystepujace serotypy Salmonella i sprawdzaé szcze-
py Salmonella izolowane z badanych rutynowo prébek surowicami specyficznymi dla szczepow z ko-
lekcji Laboratorium (weryfikacja zanieczyszczenia).

4. PODSUMOWANIE

Wewnetrzna kontrola jakosci badan jest niezbedna dla wykazania wiarygodnosci wynikéw uzyskiwa-
nych kazdego dnia w Laboratorium. Niezbedne jest potgczenie zaréwno prostych metod jak i metod
stanowigcych wyzwanie dla Laboratorium. Ciggte utrzymywanie i stosowanie kultur odniesienia jest
warunkiem realizacji programu wewnetrznej kontroli. Odpowiednie srodki sg niezbedne aby identyfiko-
wac i zapobiega¢ mozliwosciom krzyzowych zanieczyszczen.
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Kryteria wykorzystania wynikéw badan PT/ILC do
oceny obcigzenia metody, szacowania niepewnosci
| interpretacji wynikow

Oceniono wyniki wieloletnich badan biegfosci (PT) i pordwnar miedzylaboratoryjnych (ILC)
pod katem ich wykorzystania do oceny obcigzenia metody i oszacowania niepewnosci na
podstawie podejscia doswiadczalnego migedzylaboratoryjnego. Niepewnosc obliczano na
podstawie odtwarzalnosci wewnagtrzlaboratoryjnej i obcigzenia metody z PT/ILC wg Rapor-
tu Technicznego Eurolab nr 1/200 iflub podrecznika Nordtest. Doswiadczalne podejscie
do szacowania niepewnosci pomiaru na podstawie wynikow PT/ILC wzmiankowane jest,
oprocz RT Eurolab nr 1/2007 i podrecznika Nordftest, w nowym przewodniku Eurachem/
CITAC Guide CG 4 (2012) nt. obliczania niepewnosci pomiarow analitycznych i w normie
ISO 11352:2012. Kryteria wykorzystania wynikow to oparcie obliczen na co najmniej sze-
Sciu wynikach PT (PT > 6), uwzglednianie tylko wynikow zadowalajgcych uzyskanych przez
laboratorium o wskazniku z <2 (najlepiej <1) i akceptowanej precyzji PT (0,5 <H <2).

1.  WPROWADZENIE

Podstawowe (modelowe) podejscie szacowania niepewnosci pomiaru w laboratorium opiera sie na
tworzeniu budzetu sktadowych niepewnosci i wykorzystaniu prawa propagaciji btedéw Gauss’a. Po-
dejscie to, powszechnie stosowane przez laboratoria, zostato przedstawione w przewodniku GUM [3]
i w dostepnym juz trzecim wydaniu przewodnika EURACHEM /CITAC [1]. Jednak nie uwzglednienie
wszystkich sktadowych w budzecie niepewnosci moze skutkowac jej niedoszacowaniem. Inng przy-
czyng niedoszacowania niepewnosci podczas walidacji metody jest nie uwzglednianie obcigzenia
metody (bias). Ponadto szacowanie niepewnosci prowadzone jest zwykle podczas walidacji metody
i opiera sie na badaniu w krétkim okresie czasu dobrze rozdrobnionych typowych matryc. Podczas
rutynowych badan analizowane sg roznorodne matryce a uzyskanie jednorodnosci niektorych probek
nie jest tatwe. Szacowanie niepewnosci metodg modelowa [3] jest trudne, zwlaszcza w przypadku row-
nolegtego badania wielu skfadnikow lub w przypadku nietrwatych analitéw w nietrwatych matrycach
(np. aminokwasy w zywnosci lub paszy, niektore badania srodowiskowe, badania materiatow biolo-
gicznych). Wymaga zmudnego poszukiwania sktadowych ,budzetu niepewnosci”. Niemniej podejscie
wg GUM [3] jest nadal podstawowym podejsciem do szacowania niepewnosci pomiaru chociaz nalezy
podkresli¢, ze norma PN-EN ISO/IEC 17025 nie zaleca stosowania okreslonego podejscia. Dlatego
wazna jest mozliwos¢ sprawdzenia niepewnosci przy wykorzystaniu innych, praktycznych podejsé.

Podstawy doswiadczalnego podejscia do szacowania niepewnosci pomiaru z wykorzystaniem wy-
nikobw badan certyfikowanych materialéw odniesienia (CRM) i wynikéw uczestnictwa laboratorium
w badaniach biegtosci (PT) lub poréwnaniach miedzylaboratoryjnych (ILC) podano w Raporcie Tech-
nicznym (RT) Eurolab nr 1/2007 [2] i w podreczniku Nordtest [4]. Podejscia te, zwane podejsciami
praktycznymi, zostaty wymienione takze w najnowszym przewodniku Eurachem/CITAC Guide CG 4 [1]
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dotyczacym obliczania niepewnosci pomiaréw analitycznych i w normie 1ISO 11352:2012 [6]. Wg prze-
wodnika Eurachem/CITAC [1] dane z badan biegtosci PT mogg dostarczy¢ uzytecznych informacii
do oceny niepewnosci pomiaréw w laboratorium i/lub sprawdzenia niepewnosci okreslonej metodg
standardowg [3]. Zaletg PT jest duze podobienstwo badanych materiatéw testowych do rzeczywistych
probek badanych rutynowo w laboratorium. Wadg moze by¢ brak mozliwosci wykazania spéjnosci
pomiarowej w przypadku gdy wartos¢ przypisana jest okreslana na podstawie wynikow uczestnikow.
Wobec trudnosci w pozyskaniu CRM laboratorium moze wykorzysta¢ wyniki uczestnictwa w PT/ILC
do oszacowania niepewnosci pomiaru. Szacujgc niepewnos¢ pomiaru analitbw na podstawie danych
z PT/ILC, niezbedna jest ocena wynikow wtasnych badan jak rowniez ocena jakosci i precyzji PT/ILC.
Celem pracy byfo okreslenie kryteriéw wykorzystanie wynikéw PT/ILC do oceny obcigzenia metody
i niepewnosci pomiaru oraz wykorzystanie tych parametrow do interpretacji wynikéw. Wyniki badania
niepewnosci uzyskane na podstawie danych z PT/ILC poréwnano z uzyskanymi przy wykorzystaniu
podejscia modelowego [3] oraz z obliczonymi z rownania Horwitz’a [5].

2. MATERIALY | METODY

Krajowe Laboratorium Pasz IZPIB (KLP), w ramach zadan laboratorium referencyjnego, organizuje od
2004 r. PT/ILC z udziatem laboratoriéw krajowych upowaznionych do badan pasz w ramach urzedowej
kontroli (laboratoria ZHW i inne upowaznione). Celem tych badan jest ocena kompetencji laboratoriow
i wykorzystanie wynikéw PT/ILC do walidacji i akredytacji metod badan. Przeprowadzono 16 PT i 24
ILC. Do roku 2009 PT/ILC byty organizowane zgodnie z przewodnikiem ISO/IEC 43-1 [11] aod 2010 .
zgodnie z normg ISO 17043 [8]. Zbadano 70 probek materialow paszowych, mieszanek paszowych
petnoporcjowych i uzupetniajacych MPU oraz premiksow. Wykonano tacznie 6516 analiz. Informacije
dotyczgca organizowanych PT/ILC zamieszczono w tab. 1 i 2. Ponadto KLP uczestniczyto w licznych
miedzynarodowych badaniach biegtosci organizowanych przez laboratoria referencyjne krajéw UE
(Austria, Wegry). Dane z PT/ILC zostaty wykorzystane m.in. do oszacowania niepewnosci na podstawie
podejscia doswiadczalnego miedzylaboratoryjnego.

Tabela 1. Badania biegtosci wykonane w latach 2004-2012

Lp. SymbolPT/ILC, rok Badane sktadniki, Liczba Liczba Illos¢é
substancje lab probek analiz
1 PT Pasze 2004 Wilgotnose, popidt surowy, popiot nrozp 19 2 314
2  PT Pasze 2005 w HCI, biatko ogolne, widkno surowe, 19 2 448
3  PT Pasze 2006 tiuszcz surowy, tiuszcz surowy po hydro- 19 2 536
4 PT Pasze 2007 lizie, skrobia, cukry, chlorki, fosfor, wapn, 23 2 670
S PT Pasze 2008 magnez, sod, potas, zelazo, mangan, 26 2 728
| mmemme  ommseorgrao 2 2 @
8 PT Pasze 2011 w materiatach i mieszankach paszowych 26 5 305
9 PT Pasze 2012 23 2 245
10  PT Premiks 2008 Wilgotnos¢, witaminy A, E, B, (2008 18 2 386
11 PT Premiks 2010 r) wapn, chlorki (jako CI), fosfor, ma- 21 1 229
12 PT Premiks 2011 gnez, sod, potas, zelazo, mangan, cynk, 23 1 228
13 PT Premiks 2012 miedz, selen, jod, kobalt, arsen, fluor, 24 2 438
kadm, otéw w premiksach
14  PT 2008 Azotyny Azotany (lll) w maczce migsnej 9 1 9
15 PT AA 2012 Aminokwasy (18) w paszach 7 2 178
16  PT Witaminy 2012 Witaminy A, B,, B,, D,, E w paszach 8 2 58

Razem PT (12) 311 28 5834



Tabela 2. Poréwnania miedzylaboratoryjne wykonane w latach 2004-2012

Lp.
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Symbol ILC, rok

ILC Wit 2006

ILC Wit 2007

ILC Wit 2009

ILC Wit 2010

ILC Wit 2011

ILC Try 2006

ILC Try 2007

ILC AA 2009

ILC AA 2010

ILC AA 2011

ILC EQ 2006

ILC B2 2007

ILC Se 2006

ILC Se 2007

ILC Mocznik 2007
ILC Mocznik 2007
ILC Jod 2007

ILC EM 2007

ILC Fluor 2006
ILC Fluor 2007
ILC Azotyny 2010
ILC Azotyny 2011

ILC Gossypol
2010

ILC Ttuszcze 2012

Badane sktadniki,
substancje

Witaminy A, E (octan tokoferolu), B,, B,
D,, etoksyquin w mieszankach paszowych

i premiksach

Tryptofan

Aminokwasy (18) w materiatach
i mieszankach paszowych

Etoksyquin — mieszankaka, premiks
Witamina B, — mieszanka, premiks
Selen w preparatach premiksach

i mieszankach paszowych

Mocznik ( mieszanki, drozdze)
Mocznik w mieszankach paszowych
Jod

EM w mieszance dla drobiu
(biatko, ttuszcz, skrobia, cukry)
Fluor w fosforanach paszowych

Azotany (lll) w wystodkach buraczanych
Azotany (lll) w materiale paszowym
Gossypol w nasionach bawetny

Liczba kwasowa i nadtlenkowa
w tfuszczach
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Jako kryterium oceny wtasnych wynikéw przyjeto wskaznik z (lub zeta —score) stosowany zwykle przez
organizatora PT/ILC i uwzgledniano tylko wyniki zadowalajgce. Do oceny jakosci i precyzji PT/ILC przy-
jeto wskaznik Horwitz’'a (HorRat H) obliczony z réwnania Horwitz’a [5]. Jezeli wartos¢ wskaznika Hor-
Rat miescifa sie w granicach 0,5 < H < 2, uznawano oceniane PT/ILC za wystarczajgco precyzyjne.
Jezeli H > 3 wyniki PT/ILC nie byly brane pod uwage przy szacowaniu hiepewnosci pomiaru [7].

Do oceny obcigzenia i niepewnosci pomiaru wykorzystano wyniki PT/ILC w zakresie badania podsta-
wowych sktadnikow pokarmowych, biatka ogdélnego, ttuszczu po hydrolizie, popiofu surowego, widkna
surowego, skrobi i cukrow metodami standardowymi wg rozporzadzenia 152/2009 [12]. Makroelemen-
ty i wybrane mikroelementy oznaczano metodg FAAS (Ca, Mg, Na, K, Mn, Zn, Cu) zgodng z rozporza-
dzeniem 152/2009 [11]. Metodg ETAAS oznaczano kobalt, oféw i kadm natomiast arsen i selen badano
metodg HGAAS, zgodnie z zalecanymi procedurami.
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Standardowa niepewno$c¢ ztozona (u) byta obliczana na podstawie odtwarzalnosci wewnatrzlaborato-
ryjnej (s) jako miary precyzji pomiaru i obcigzenia metody (b) wg wzoru (1). Niepewnos¢ rozszerzong
obliczano przy zastosowaniu wspotczynnika rozszerzenia k=2.

u=\jS2+b2 (1)

Obciagzenie obliczano z réwnania (2) podanego w Raporcie Technicznym Eurolab nr 1/2007 [2]

b= +u,’+ Ser
" @
lub z rownania (3) w podreczniku Nordtest [4],

b:1/A2+u”,2 @3)

Z(bias[)2
A=V n (4)

w ktdrych: A — $rednie odchylenie wynikow laboratorium; u,, — niepewnosc¢ wartosci przypisanej obli-
czona wg I1SO 13528 (u,, =1.25 s, /Vn); s, /N\n — niepewnos¢ pomiaréw obcigzenia. Do oceny precyzji
PT/ILC stosowano wskaznik HorRat (H), obliczony jako iloraz o/s,, gdzie ¢ jest docelowym odchyle-
niem standardowym obliczonym z rownania Horwitza w modyfikacji Thompsona [14] ¢ = 0,023-C°#%
(akceptowane wartosci 0,5 <H <2) a s, jest odchyleniem standardowym z PT/ILC.

3.  WYNIKI | DYSKUSJA

Wyniki badania obcigzenia metod i niepewnosci pomiarow podstawowych skfadnikow pokarmowych
w paszach zamieszczono w tab. 3. Niezaleznie od zastosowanego rownania (2) lub (3) do pomiaru
obcigzenia metod, réznice pomiedzy wynikami badania obcigzenia i niepewnosci pomiarow byty nie-
wielkie i nie przekraczaty 0,2% wartosci niepewnosci rozszerzonych, z wyjgtkiem metody Luff-Schoorla
badania cukréw gdzie réznica wyniosta 0,8% (niska precyzja PT, H=2,27). Wg podrecznika Nordtest
[4] réwnanie (3) mozna stosowac w przypadku duzej liczby laboratoriéw uczestniczacych w PT (>30).
Jak wykazano w tab. 3, rownanie wg Nordtest mozna z powodzeniem stosowac przy mniejszej liczbie
laboratoriéw uczestniczacych pod warunkiem wysokiej precyzji PT ( H =1).

Tabela 3. Ocena precyzji PT i wykorzystanie wynikow badania podstawowych sktadnikéw pokarmowych w pasz-
ach do obliczenia obcigzenia (b,%) i niepewnosci pomiaru (u,%)

Sktadnik, n n H S, Roéwnanie (2) Réwnanie (3)
zawartos¢é PT lab s$rednie (%) (o %) U(%) b (% o U (%
i o (%) u(®) U@ b(%) u(%) U®

Popidt, 85 g/kg 25 25 0,80 237 242 339 680 236 3,35 6,70
Biatko, 200 g/kg 21 27 048 0,76 223 236 472 221 2,34 4,68
Widkno, 36 g/kg 9 21 1,21 32 476 574 115 4,65 5,65 11,3
Tluszcz, 32 g/kg 12 26 1,35 0,76 549 554 11,1 5,37 5,43 10,9
Skrobia, 400 g/kg 15 16 0,93 1,589 333 369 738 3,26 3,63 7,25
Cukry, 50 g/kg 11 10 227 1,12 6,48 6,58 132 6,11 6,21 12,4
nPT — liczba PT na podstawie ktrych wykonano obliczenia; n lab — Srednia liczba laboratoriéow w PT



W przypadku skfadnikoéw mineralnych réznice pomiedzy wynikami badania obcigzenia i niepewnosci
pomiardw obliczone wg Nortest [4] | wg Rapotu Technicznego Eurolab [2] okazaty sie zrdznicowane
(tab. 4). Dla wapnia, magnezu, sodu, potasu, cynku i miedzi réznice nie przekraczaty 0,5% wartosci
niepewnosci rozszerzonych. Najwigksze réznice stwierdzono w przypadku manganu, kobaltu, selenu
i ofowiu; niepewnos¢ obcigzenia (s, /Vn) dla tych pierwiastkéw wptywata istotnie na warto$¢ niepew-
nosci metody.

Tabela 4. Ocena precyzji PT i wykorzystanie wynikow badania makroelementdw, mikroelementow i pierwiastkow
toksycznych w paszach do obliczenia obcigzenia (b,%) i niepewnosci pomiaru (u,%)

Pierwiastek, n n H s, Rownanie (2) Réwnanie (3)
zfgjag:gé PT }:rbr srednie (%) b(%) u(%) U(%) b(%) u(%) U (%)
Ca, 10 g/kg 11 18 1,11 24 3,7 4,4 8,8 3,5 4,2 8,4
Mg, 1,8 g/kg 11 18 0,95 23 45 5,0 10,0 43 4,8 9,6
Na, 1,5 g/kg 10 17 0,96 2,7 53 6,0 120 5,1 5,8 11,6
K, 10 g/kg 10 17 1,14 1,9 49 513 10,6 4,7 51 10,2

Mn, 120 mg/kg 9 20 0,92 26 74 7,8 156 6,1 6,6 13,2
Zn, 170 mg/kg 15 30 0,62 25 43 5,0 10,0 42 4,9 9,8
Cu, 20 mg/kg 12 28 0,60 35 5,1 6,2 123 48 59 11,8
Co, 1,0 mg/kg 8 18 0,81 72 10,6 128 256 98 12,1 24,2
Se, 0,47 mg/kg 9 12 1,04 44 11,1 11,9 238 97 10,6 21,2
As, 4,3 mg/kg 7 11 044 6,1 6,7 9,0 180 6,2 8,6 17,2
Cd, 0,70 mg/kg 13 19 0,53 78 83 11,4 228 7.8 11,1 22,2
Pb, 4,0 mg/kg 11 16 0,79 47 12,1 129 258 11,3 12,2 244
nPT — liczba PT na podstawie ktorych wykonano obliczenia; n lab — Srednia liczba laboratoriow w PT

Wyniki oceny obcigzenia metod badania lizyny, metioniny, treoniny i mocznika (tab. 5) wskazywaty na
brak roznic wigkszych niz 0,4% pomiedzy wartosciami obliczonymi z rownan (2) i (3), nawet przy nie-
wielkiej licznie PT (>4) i niskiej $rednigj liczbie laboratoriéw uczestniczacych w PT (7-9). W przypadku
badania tych dodatkéw nalezy odnotowac wysoka precyzje PT (H ~1). Przy nizszej precyzji PT (witami-
na Ai E, H=1,4-1,9) niepewnosci szacowania obcigzenia powinna by¢ uwzgledniona przy obliczaniu
niepewnosci (tab. 5). Rdznice niepewnosci rozszerzonych obliczone przy wykorzystaniu rownania (2)
i (3) wyniosty w przypadku witaminy A i E okoto 2%.

Tabela 5. Ocena precyzji PT i wykorzystanie wynikow badania niektorych dodatkéw paszowych w paszach do
obliczenia obcigzenia (b,%) i niepewnosci pomiaru (u,%)

Dodatek, n n H s, Rownanie (2) Roéwnanie (3)
zawartos¢é PT lab s$rednie (%) b(%) u(%) U(%) b(%) u(%) U(%)
$rednia /PT

WitA,2000jm/g 9 8 145 34 89 95 190 79 86 172
Wit E, 8 g/kg 9 8 193 16 73 75 150 63 65 130
Liz, 19 g/kg 21 9 077 31 37 48 96 35 46 92
Met, 7 g/kg 9 8 101 54 56 77 154 52 75 150
Tre, 12 g/kg 16 7 076 27 41 49 98 39 47 94

Mocznik, 38 g/kkg 4 7 1,05 25 56 6,1 12,2 5,4 59 11,8
nPT — liczba PT na podstawie ktérych wykonano obliczenia; n lab — srednia liczba laboratoriow w PT
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W tabeli 6 poréwnano niepewnosci rozszerzone obliczone na podstawie danych z PT/ILC, metodg
modelowg wg GUM [3] i z réwnania Horwitz'a [5]. W przypadku podstawowych sktadnikéw pokarmo-
wych takich jak popiot surowy, widkno surowe, ttuszcz surowy skrobia i cukry, niepewnosci obliczone
wg GUM [3] byly nizsze, nawet o pofowe, od obliczonych na podstawie wynikéw PT. Uzyskane wyniki
moga byC podstawg korekty niepewnosci badania niektorych podstawowych sktadnikdw pokarmo-
wych zwtaszcza, ze w jednym z miedzynarodowych badan biegtosci (PT 2012 Wegry) uzyskano dla
ttuszczu surowego, skrobi i cukrow zadowalajgce wartosci z-score i dla tych samych sktadnikéw nie-
zadowalajgce wartosci liczby En. W przypadku sktadnikow mineralnych badanych metodg FAAS (Ca,
Mg, Na, K, Mn, Zn) uzyskano duzg zgodnos¢ niepewnosci obliczonych wg GUM z obliczonymi na
podstawie wynikow PT/ILC. Mozliwe jest przyjecie dla tych pierwiastkéw (réwniez dla miedzi) niepew-
nosci pomiaru obliczonych na podstawie wynikow PT i wykorzystanie do sterowania jakoscig badan,
np. wg zalecen NATA [9] . W przypadku kobaltu, selenu, arsenu kadmu i ofowiu niepewnosci pomiaru
obliczono na podstawie podejscia doswiadczalnego wewnatrzlaboratoryjnego z wykorzystaniem CRM
(tab. 6). Byty one zblizone do uzyskanych z PT i z reguly nizsze od obliczonych z réwnania Horwitz’a
[5]. Niepewnosci pomiaru witamin A i E obliczone na podstawie wynikéw PT/ILC byty wyzsze od uzy-
skanych z réwnania Horwitz’'a ale mozliwe do zaakceptowania (H < 2; patrz tab. 5). W przypadku
aminokwasow: lizyny, metioniny i treoniny stosowano w laboratorium niepewnos¢ obliczong na pod-
stawie wynikéw PT/ILC z lat 2004-2008 (tab. 6). Poréwnanie tych wartosci z obliczonymi na podstawie
aktualnych danych z PT/ILC wskazuje na potrzebe korekty niepewnosci pomiaru treoniny. Niepewnos¢
pomiaru mocznika obliczona metodg wg GUM byta zblizona do uzyskanej prezentowang tu metoda na
podstawie wynikéw ILC (tab. 6).

Tabela 6. Poréwnanie wynikow badania niepewnosci rozszerzonych na podstawie danych z PT/ILC, obliczonych
metodg modelowg wg GUM [3] i obliczonych z réwnania Horwitz’a [5], U (%)

Badany sktadnik, PT/ Wg Horwitz Badany skiadnik, PT/ Wg Horwitz
zawartos¢ srednia ILC GUM zawartos¢ srednia ILC GUM
Podstawowe sktadniki pokarmowe

Popidt, 85 g/kg 6,8 4,0 5,8 Tluszcz, 32 g/kg 11,1 4,0 6,7
Biatko, 200 g/kg 47 4,0 5,1 Skrobia, 400 g/kg 7,4 3,0 4,6
Wtdkno, 36 g/kg 11,5 7,0 6,6 Cukry, 50 g/kg 13,2 6,0 6,2
Sktadniki mineralne i pierwiastki toksyczne

Ca, 10 g/kg 8,8 10,0 8,0 Cu, 20 mg/kg 12,4 180h 20,3
Mg, 1,8 g/kg 10,0 8,0 10,3 Co, 1,0 mg/kg 25,6 24,0* 31,8
Na, 1,5 g/kg 12,0 12,0 10,6 Se, 0,47 mg/kg 23,8 15,0* 35,6
K, 10 gkg 10,6 9,0 8,0 As, 4,3 mg/kg 18,0 25,0* 25,5

Mn, 120 mg/kg 15,6 12,0 15,5 Cd,0,70mgkg 22,8 24,0* 33,5
Zn, 170 mg/kg 10,0 10,0 14,7 Pb, 4,0 mg/kg 25,8 16,0* 25,8
Wybrane dodatki paszowe

Wit A, 2000 jm/g 19,0 - 12,2 Met, 7 g/kg 15,4 150a 84
Wit E, 8 g/kg 15,0 - 8,2 Tre, 12 g/kg 9,8 17,0a 7,8
Liz, 19 g/kg 9,6 10,0a 7,2 Mocznik, 38 g/kg 12,2 10,0 6,6

* niepewnos¢ obliczona na podstawie podej$cia doswiadczalnego wewnatrzlaboratoryjnego z wykorzystaniem
CRM; h — obliczono z réwnania Horowitza; a — obliczono z PT/ILC w latach 20042008

Oceniajgc mozliwosci wykorzystania wynikdw uczestnictwa w PT/ILC do sterowania jakoscig badan
przytoczono przykitad oceny stopnia odzysku witaminy A, badanej metodg HPLC [12] w mieszankach



paszowych, okreslonego podczas walidacji na poziomie 96,0%. Testem Studenta-t nie stwierdzono
roznic pomiedzy uzyskanym odzyskiem a odzyskiem pefnym (100%). Jednak analiza wynikéw badania
witaminy A w mieszankach paszowych, uzyskanych przez laboratorium w PT/ILC, wskazywata na prze-
wage wynikow o ujemnych wartosciach z-score. W tabeli 7 podano wyniki przeliczenia danych z PT/
ILC na odzysk 100%. Uzyskano nizsze wartosci z-score, nizsze obcigzenie metody i w rezultacie nizszg
0 3% niepewno$¢ rozszerzong. Przytoczony przyktad potwierdza potrzebe korekty wynikéw badania
na 100% odzysk, nawet w przypadku braku (jak w tym przypadku) statystycznie istotnej roznicy pomie-
dzy uzyskanym odzyskiem a odzyskiem 100%.

Tabela 7. Wykorzystanie wynikéw PT do oceny stopnia odzysku witaminy A w mieszankach paszowych (96,0%)

Odzysk,% nPT n lab/PT z-score b, % u, % U, %
96,0 9 15 |0,63| 10,75 11,47 229
100 9 15 |0,54| 9,20 10,04 20,1

Niepewnosc jest uzyteczna do wyrazania wynikéw pomiaru badanych sktadnikow lub substancji nie-
pozgdanych w sprawozdaniu z badan i do interpretacji wynikow badan. W przypadku badania pasz
niepewnos¢ pomiaru jest stosowana do (i) oceny maksymalnych zawartosci dodatkow paszowych
w mieszankach paszowych, (ii) oceny zawartosci substancji niepozgdanych w stosunku do wymagan
okreslonych w przepisach i (iii) oceny informacji podawanych na etykiecie dotyczacych dodatkéw pa-
szowych w potgczeniu z dopuszczalnymi tolerancjami w rozporzadzeniu Komisji (UE) nr 939/2010 [13].
Na wynikach badan miedzylaboratoryjnych, w tym badanh PT, opiera sie niemiecki i wegierski system
urzedowej kontroli pasz i interpretacji wynikow badan [10, 15].
W czesci A zatgcznika do rozporzgdzenia Komisji 939/2010 [13] dopuszczalne tolerancje dla skfadni-
kow paszy, umieszczanych na etykiecie pod nagtowkiem ,sktadniki analityczne”, zawierajg tolerancje
techniczne i analityczne (niepewnosci rozszerzone). Odnoszg sie zatem do dopuszczalnych odchylen
w produkcji (np. btedy niehomogenicznosci) i btedow analitycznych tj. btedow przy pobieraniu i przy-
gotowaniu probek oraz bteddéw podczas analizy. W tym przypadku do oceny zgodnosci wystarczy
potwierdzenie, ze uzyskany sredni wynik miesci sie w granicach dopuszczalnych tolerancji podanych
w czesci A zatgeznika do rozporzadzenia Komisji 939/2010 [13].
Wartosci w czesci B zatacznika do rozporzadzenia Komisji 939/2010 [13] odnoszg sie do dodatkow
paszowych i dotyczg tylko tolerancji technicznych producenta, tj. maksymalnych akceptowanych bte-
doéw wytwarzania paszy (np. btedy niehomogenicznosci, utraty aktywnosci sktadnika w korcu okresu
przechowywania). Niepewnosci pomiarow muszg by¢ zatem brane pod uwage w celu sprawdzenia
wartosci deklarowanych przez producenta. Jezeli przedziat niepewnosci pomiaru i przedziat toleranciji
technicznej majg czes¢ wspolng, wynik badania nalezy oceni¢ jako zgodny z deklaracjg. Podobnie,
jezeli maksymalna zawartos¢ dodatku w mieszance paszowej miesci sie w przedziale niepewnosci
wyniku, wynik jest interpretowany jako zgodny z wymaganiami.
W przypadku substancji niepozadanych, zgodnie z rozporzadzeniem 152/2009 [12], wynik nalezy
uznac za niezgodny tylko w takim przypadku gdy dolna granica przedziatu tolerancji analitycznej (nie-
pewnosci) jest powyzej maksymalnej zawartoSci.
W podsumowaniu mozna sformutowac¢ nastepujace kryteria wyboru i wykorzystania wynikow badan
PT/ILC do oceny obcigzenia metody i szacowania niepewnosci:
 uwzglednianie PT/ILC organizowanych zgodnie z normg ISO 17043 o zadowalajgcej precyzji, kidrej
miarg jest wskaznik HoRrat H mieszczacy sie w granicach 0,5 < H < 2. Jezeli H > 3 wyniki PT/ILC
nie powinny by¢ brane pod uwage przy szacowaniu niepewnosci pomiaru;
» uwzglednianie tylko wynikdw o zadowalajgcych wskaznikach przyjetych przez organizatora (z-sco-
re, zeta- score);
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« przy liczbie PT/ILC > 6, wartosci HorRat ~1 (korzystnie H <1) i liczbie laboratoriow uczestniczgcych
w PT/ILC > 10, mozna nie uwzglednia¢ niepewnosci obcigzenia (s, /vn) przy obliczaniu niepewnosci
pomiaru (réwnanie wg Nordtest); w innym przypadku niepewnos¢ pomiaru powinna by¢ uwzgled-
niona a obcigzenie (b) obliczone wg réwnania podanego w przewodniku Eurolab RT 1/2007;

4. PODSUMOWANIE

Przedstawiony sposdb obliczania obcigzenia na podstawie wynikéw PT/ILC odnosi sie do obcigzenia
metody i laboratorium.

Niepewnos$¢ obliczona na podstawie wynikéw PT/ILC moze by¢ wykorzystana do sprawdzenia niepew-
nosci metody obliczonej wg GUM.

Wyniki PT/ILC laboratoriéw upowaznionych do badan w ramach urzedowej kontroli mogg by¢ wyko-
rzystane do budowy spéjnego systemu oceny niepewnosci i interpretacji wynikdéw badarn.
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Ewa Brykalska
Wojewodzka Stacja Sanitarno-Epidemiologiczna w Opolu

Zarzadzanie ryzykiem w laboratorium
- ryzyko w organizaciji i jego konsekwencje

Celem referatu bedzie przedstawienie problematyki dotyczgcej zagadnienia ,,ryzyka”, kto-
re w pracy laboratorium nabiera coraz wiekszego znaczenia, w zwigzku z jego istotnym
migjscem w strategii (kontroli zarzgdczej) organizacji. Laboratorium, aby sprawnie funk-
cjonowac, musi wypracowac pewien system zarzgdzania swoimi zasobami i dziataniami,
uwzglednic priorytety ,jakosci” tzn. poszukiwac mozliwosci statego doskonalenia. Zwiasz-
cza w kontekscie niespodziewanych uwarunkowari, ktore wplywajg negatywnie na wyniki
badari/pomiardw, a w konsekwencji na zdolnos¢ do zaspokajania stwierdzonych i przy-
szlych potrzeb klienta. Jednym z elementow zapewnienia jakosci tych badari/ pomiardw,
jest ocena ryzyka. Dlatego tak wazne jest poszerzenie wiedzy na temat ,,zarzgdzania ryzy-
kiem” aby efektywnie wykorzystywac otrzymywane dane, umoZliwiajgce dogtebng analize
zagrozer dla realizacji celow.

Ryzyko towarzyszy kazdemu naszemu przedsiewzieciu —w rozny sposob. Najczesciej kojarzy sie z nie-
bezpieczenstwem niepowodzenia réznego rodzaju dziatan, zas negatywne jego efekty kojarzone sg
przewaznie z ,,bezpieczenstwem i higieng pracy” czy z trudnosciami finansowymi.

Od jakosci poszczegdlnych elementow wykonywanych badar/pomiaréw zalezy jako$¢ catego syste-
mu zarzadzania w laboratorium. Dla wszystkich nas, pracownikéw laboratoriow inspekcyjnych, w naj-
blizszym czasie jednym z najwiekszych wyzwan bedzie stworzenie procedur, ktore wyeliminujg ryzyko
wystgpienia btedow w naszej pracy: stworzenia jednolitego zestawu regut, kitore bedg gwarantowaty
klientowi, ze wybrane przez niego laboratorium spetnia wszystkie wymogi w obszarze tak bezpieczen-
stwa (wiarygodnos$c i zaufanie) jak i kompetencji. Reguty te powinny okreslac zasady organizacii pracy,
zakres odpowiedzialnosci poszczegoélnych pracownikach oraz co wazne, schemat wiasciwego prze-
ptywu informaciji o klientach i prébkach od momentu ich pobrania az po wydanie sprawozdania z ba-
dan (zwolnienie wyrobu) [1,3,5,6,7,8].

Przeanalizowanie zatem istotnych zrédet ryzyka, majacych wptyw na realizacje dowolnych dziatan
w laboratorium jest waznym i trudnym problemem. Brak ustalonej metodyki oceny ryzyka moze byc¢
zrodtem btednych decyzji i dotkliwych konsekwencji, nie tylko finansowych.

Dlatego tak wazne jest poszerzenie wiedzy na temat ,zarzgdzania ryzykiem”, aby efektywnie wykorzy-
stywac otrzymywane dane, czesto rozproszone w komorkach organizacyjnych, ,systemach informa-
tycznych”, umozliwiajgce dogtebng analize zagrozen dla realizacji celéw.

1.  ZDEFINIOWANIE CZYM JEST RYZYKO W PRACY LABORATORYJNEJ

Pojecie ryzyka nie jest zagadnieniem nowym, postugujemy sie nim w jezyku potocznym niemal co-
dziennie. Stowo ,ryzyko” do jezyka polskiego zaczerpnieto z niemieckiego stowa ,das Risiko”, ktére
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z kolei pochodzi od starowtoskiego ,risicare” — odwazy¢ sie, podja¢ wyzwanie. Zdefiniowanie ryzyka
jest zadaniem niezmiernie trudnym, ustalenie jednoznacznej definicji jest wrecz niemozliwe. Najcze-
Sciej kojarzy sie z niebezpieczenstwem niepowodzenia réznego rodzaju dziatan i definiowane jest jako
niebezpieczenstwo poniesienia straty, w tym straty rozumianej jako niekorzystne oddziatywanie na
zdrowie, $rodowisko, mozliwos¢ wystgpienia dziatania szkodzacego lub nieosiggniecia celu. Mozna
je takze okresli¢ jako takg sytuacje, w ktdrej przyszlych warunkéw prowadzenia dziatan, badan, po-
miardéw nie mozna przewidziec¢ z catg pewnoscig, znany jest natomiast rozktad prawdopodobienstwa
wystgpienia tych warunkow.

Istnieje wiele rodzajow nauk, teorii, wyjasnien dotyczacych ryzyka [2,3,4,5,6]:

Ryzyko — mozliwos¢ urazu lub straty zdefiniowana jako miara prawdopodobienstwa i dotkliwosci nega-
tywnych skutkéw dla zdrowia, mienia, srodowiska lub innych wartosci (CAN / CSA-Q850-97);
Ryzyko — mozliwos¢, ze zdarzy sie co$, co wptynie na cele; mierzone pod wzgledem konsekwencji
i prawdopodobienstwa (AS / NZS 4360:2004);

Ryzyko — niepewnos¢ wpisana w plany oraz mozliwos¢, ze zdarzy sie co$ (np. nieprzewidziana sy-
tuacja), co moze wpltyna¢ na perspektywy realizacji celow przedsiebiorstwa lub projektu (BS 6079
3:2000);

Ryzyko — kombinacja prawdopodobienstwa zdarzenia i jego konsekwencji (ISO GUIDE 73:2001);
Ryzyko — niepozgdana sytuacja lub okolicznos¢, ktorg cechuje zarowno prawdopodobienstwo wystg-
pienia, jak i potencjalne negatywne konsekwencje dla projektu (EN ISO 17666:2003);

Ryzyko — wptyw niepewnosci na cele (ISO 31000:2009 E/ISO GUIDE 73:2009);

Ryzyko zwigzane z bezpieczenstwem informacji — potencjalna sytuacja, w ktorej okreslone zagroze-
nie wykorzysta podatnosc¢ aktywow lub grupy aktywow, powodujgc w ten sposob szkode dla organi-
zacji (PN-1SO / IEC 27005:2009);

Ryzyko przedsiewziecia — kombinacja prawdopodobienstwa wystgpienia zdarzenia i jego konse-
kwencji dla celéw przedsiewzigcia (PN-IEC 62198:2005);

Ryzyko - prawdopodobienstwo, ze okreslone zagrozenie wykorzysta podatnos¢ zasobu lub grupy zaso-
boéw, aby spowodowagé straty lub zniszczenie zasobdw (PN-1-13335-1:1999 (ISO/IECTR13335-1:1996).

Podsumowujgc: ryzykiem okresla sie prawdopodobiernstwo wystgpienia szkody oraz skutkow tej
szkodly.

A w laboratorium mozemy ujg¢ ryzyko jako:

« czynnik uwzgledniajgcy rezultaty rzeczywiste i oczekiwane,
» prawdopodobienstwo wyniku innego niz oczekiwany,

e niepewnost,

» niebezpieczenstwo (BHP),

»  mozliwos¢ wystgpienia straty (i to nie tylko finansowe)).

2.  ZASADY ZARZADZANIA RYZYKIEM - KONCEPCJA ZARZADZANIA RYZYKIEM JAKOSCI

Ryzyko w pracy laboratoryjnej wystepuje zawsze i nie mozna go wyeliminowac¢. Mozna je natomiast
ogranicza¢ (redukowac) poprzez rozpoznawanie (identyfikowanie), ksztattowanie, analizowanie rézne-
go rodzaju zdarzen (ktdre potencijalnie mogg wywotywac niepozadane lub pozgdane zmiany w procesie
lub w wyrobie), opracowaniu odpowiedzi na wypadek wystgpienia ryzyka, odpowiednig kontrole realiza-
cji, dywersyfikacje (zr6znicowanie i rozproszenie) dziatalnosci oraz racjonalizacje ryzyka, czyli podejmo-
wanie decyzji z uwzglednieniem wynikow analiz poziomu ryzyka. Jednym z narzedzi identyfikacji ryzyka
jest zarzadzanie ryzykiem. Mozna je okresli¢ jako podejmowanie decyzji i realizacje dziatan prowadzg-
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cych do osiggniecia niskiego (akceptowalnego) poziomu ryzyka. Dlatego zarzadzanie ryzykiem jest
coraz powszechniej stosowanym narzedziem doskonalenia zarzgdzania laboratorium [2,4,5,8].

Cele zarzadzania ryzykiem

»  Wiedzie¢ szybciej!!!

e Moc reagowac natychmiast!!!

» Podejmowac wiasciwe decyzje!!!

W systemie zarzadzania jakoscig zwraca sie uwage na takie aspekty jak:
 stworzenie odpowiednich warunkéw pracy,

* identyfikowanie i ksztattowanie czynnikow, ktore majg na nie wptyw,

» zapewnienie niezbednych zasobow,

e utrzymanie ,porzgdku”.

Nalezy takze pamietac, iz w systemie zarzgdzania jakoscig w laboratorium za jako$¢ odpowiadajg

wszyscy pracownicy. Dziafania zwigzane z zarzgdzaniem ryzykiem w jakosci zazwyczaj, cho¢ nie za-

wsze podejmowane sg przez ,zespoty”. W sktad ,,zespotu” powinni wchodzi¢ pracownicy posiadajgcy

takze wiedze na temat procesu zarzadzania ryzykiem w jakosci. Osoby podejmujgce decyzje powinny:

» by¢ odpowiedzialne za koordynacje zarzgdzania ryzykiem w jakosci na wszystkich etapach dziata-
nia i w roznych komorkach organizacyjnych laboratorium,

e zapewni¢, ze proces zarzgdzania ryzykiem w jakosci zostat zdefiniowany, udokumentowany, wdro-
zony i podlega przegladowi z udziatem kompetentnych osob.

Wedtug normy ISO 31000 (Risk Mangement — Principles and guidelines), prawidtowo wdrozony i reali-

zowany system zarzgdzania ryzykiem powinien [2]:

» tworzyc¢ i chroni¢ wartos¢, a wiec wspiera¢ osigganie celow oraz zwiekszac efektywnos¢ laborato-
rium;

+ stanowicC integralng czes¢ wszystkich procesow organizacyjnych, a w szczegolnosci zarzadzania,
pozostawac w zakresie odpowiedzialnosci zarzadzajgcych;

» stanowiC element podejmowania decyzji, co oznacza, ze ryzyko powinno by¢ jednym z Kkryteriow
hierarchizacji celow, projektéw i zadan oraz motywowac zarzgdzajgcych do przedstawiania alterna-
tywnych scenariuszy zdarzen i decyzji;

» wyraznie uwzglednia¢ kwestie niepewnosci w przyjetych celach, scenariuszach oraz ryzyku z nimi
zZwigzanym;

e by¢ realizowany w sposob systematyczny, ustrukturyzowany i okreslony terminowo, poniewaz nie
jest to czynnos¢ jednorazowa, lecz powtarzalny proces;

» bazowacnanajlepszychdostepnychinformacjach, wtymdanych historycznych, doswiadczeniach, in-
formacjizwrotnejodklientow, prognozach, obserwacjach, ocenacheksperckichirozbieznychopiniach.
Poziom szczegotowosci gromadzonych informacji o ryzyku powinien by¢ zatem dostosowany do
ztozonosci struktury laboratorium, proceséw, specyfiki, badanych prébek, czy tez procesdw komu-
nikacji z klientami;

» dostosowac sie do specyfiki organizacji, co oznacza, ze nie ma jednego skutecznego systemu
zarzadzania ryzykiem;

» bra¢ pod uwage czynniki ludzkie i kulturowe, pamietajac, iz przejawem kultury zarzadzania ryzy-
kiem jest sytuacja, w ktorej pracownicy mogg zgtaszac informacje o zagrozeniach bez obaw o kon-
sekwencje stuzbowe. Kreowanie kultury akceptacji ryzyka wydaje sie najtrudniejszym elementem
systemu zarzgdzania ryzykiem, szczego6lnie w duzych organizacjach;

» by¢transparentny i dotyczy¢ wszystkich szczebli decyzyjnych w organizacji/ laboratorium, gdyz od-
powiednie do zakresu i mozliwosci czasowych angazowanie klientéw oraz decydentow na wszyst-
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kich szczeblach organizacji gwarantuje, ze zarzgdzanie ryzykiem jest adekwatne i zawiera aktualne
informacje ekspozyciji firmy na ryzyko zwigzane z realizacjg celow;

» by¢ dynamiczny, iteracyjny oraz reagowa¢ na zmiany, ktére mogg powodowac przesuniecia w hie-
rarchii ryzyka, np. pojawienie sie nowych niebezpieczenstw lub dezaktualizacja czegsci z nich. W za-
leznosci od specyfiki danego ryzyka i jego dynamiki, organizacje powinny w odpowiedzi podejmo-
wac dtugookresowe decyzje i dziafania podnoszgce odpornosc¢ na ryzyko natury strategicznej badz
krétkookresowe i szybkie akcje nakierowane na istotne i dynamiczne ryzyka operacyjne;

 ufatwiac ciggte doskonalenie organizacji, poniewaz w zarzadzaniu ryzykiem, tak jak w innych meto-
dach zarzadzania, organizacje ucza sig, a w rezultacie osiggajg dojrzatos¢ stosowanych mechani-
zmow i efektywno$¢ procesows, organizacyjng i biznesowg (w ramach cyklu PDCA).

2.1 Zarzadzanie ryzykiem jest procesem a nie jednorazowym przedsiewzigeciem.

W praktyce trudno jest catkowicie wyeliminowac ryzyko — dawniej radzono sobie z nim, stosujgc roz-
wigzania ,nadmiarowe”. Jednak zabezpieczenie wszystkich mozliwych obszaréw dziatania laborato-
rium jest zbyt kosztowne, a wiec nieskuteczne. Wtasciwym rozwigzaniem jest nie tyle unikanie i redu-
kowanie ryzyka, a skuteczne i efektywne nim zarzadzanie. Z tego wzgledu, niezaleznie od wysitkow,
zawsze pozostaje tzw. ryzyko szczagtkowe, kitore laboratorium powinno w ramach procesu decyzyjnego
zaakceptowac [3,5,8].

Akceptacja ryzyka — powinna wskazywa¢ na adekwatno$¢ srodkéw kontroli do poziomu zidentyfiko-
wanego ryzyka. Doprowadzenie kierownictwa do zobowigzania i potwierdzenia, ze Srodki kontroli sg
adekwatne do zidentyfikowanego ryzyka, to jedna z najtrudniejszych kwestii do wdrozenia.
Tolerancja na ryzyko — okresla, jaki poziom ryzyka organizacja moze zaakceptowac po uwzglednieniu
wdrozonych zabezpieczen, srodkow kontroli w etapie postepowania z ryzykiem.

Apetyt na ryzyko — wielkoSC ryzyka, jakg organizacja jest gotowa w dowolnym czasie zaakceptowac lub
dopuscic (tj. poziom ryzyka uzasadniony i mozliwy do zaakceptowania); wyrazony za pomoca setii limitéw
zatwierdzonych przez zarzgdzajgcych. Apetyt na ryzyko jest okreslany dla catosci zagrozen, z uwzglednie-
niem ograniczonych zasobow i nie moze by¢ ustalany indywidualnie dla kazdego zrodta ryzyka.

3. ETAPY ZARZADZANIA RYZYKIEM

M.E. Whitman zwraca uwage na wzajemna relacje pomiedzy szacowaniem ryzyka a jego ostabieniem
— co stanowi istote zarzadzania ryzykiem [3,5,8].

Wymienia nastepujgce etapy zarzadzania ryzykiem:

1) identyfikacja ryzyka,

2) oszacowanie wptywu na dziatalnosc,

3) oszacowanie stabych punktéw i zagrozen,

4) oszacowanie biezgcych srodkow ostabienia ryzyka,

5)

6)

opracowanie i przeglad planu osfabienia ryzyka,

wdrozenie planu ostabienia ryzyka,

7) pomiar zgodnosci,

8) pomiar wptywu na dziatalnosc,

9) przeglad i monitorowanie.

Sama idea zarzgdzania ryzykiem jakosci jest niezmiernie prosta i jej giéwne etapy to:

« planowanie zarzgdzania ryzykiem — okreslenie zasad dotyczgcych zarzgdzania ryzykiem,
 identyfikacja czynnikdw ryzyka — okreslenie i dokumentowanie jakie zdarzenia mogg mie¢ wptyw na
powodzenie realizacji badan/pomiaréw,
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 analiza jakosciowa i iloSciowa ryzyka — ocena ryzyka i okreslenie jaki wptyw mogg mie¢ na badania/
pomiary wyodrebnione czynniki ryzyka,

» planowanie dziatar zapobiegawczych — ustalenie metod i technik, ktére mogg poméc w uniknieciu
lub zredukowaniu skutkdéw zwigzanych z wystgpieniem ryzyka w badaniach/pomiarach,

« kontrola ryzyka — ciggta obserwacja istniejacych czynnikow ryzyka oraz identyfikacja nowych.

Te gtéwne etapy zarzadzania ryzykiem powinny by¢ realizowane w oparciu o dwie podstawowe zasady

zarzgdzania ryzykiem [3]:

» ocena ryzyka w jakosci powinna uwzglednia¢ podstawy naukowe w powigzaniu

» z bezpieczenstwem klienta,

» dokumentowanie procesu zarzgdzania ryzykiem powinno by¢ wspotmierne do poziomu ryzyka.

Coraz czesciej mowi sie wiec o podwojnym znaczeniu pojecia ryzyka, jako zjawiska zawierajgcego
w sobie zarowno mozliwosci, jak i niebezpieczenstwa. To samo zdarzenie moze by¢ odbierane przez
dwie rézne osoby jako szansa lub zagrozenie. Osoby przedsiebiorcze z optymizmem podejmuijg wy-
zwania, ktore ludzie o nastawieniu asekuracyjnym oceniajg jako zbyt ryzykowne.

Wedtug reguty Pareto, w kazdej organizacji ok. 20% kluczowych czynnikw ryzyka odpowiada za 80%
potencjalnych strat lub niewykorzystanie 80% mozliwych szans. Dlatego powinnismy skupic sie na tych
20% scenariuszy, zarbwno pozytywnych, polegajacych na wykorzystaniu mozliwosci, jak i negatyw-
nych, zwigzanych z materializacjg zagrozen [2].

Nalezy przy tym pamietac, iz nadmierne sformalizowanie procesu zarzadzania ryzykiem znaczgco
ogranicza jego skutecznoSc, poniewaz opor i brak zaangazowania pracownikéw utrudniajg zintegro-
wanie mechanizmow zarzgdzania ryzykiem z funkcjonujgcymi procesami w organizacji (zaréwno stra-
tegicznymi, jak i operacyjnymi).

Czestym btedem w zakresie zarzgdzania ryzykiem w organizacji jest $cisty podziat na ryzyka:
e operacyjne,

» bezpieczenstwa informaciji,

 ciggfosci dziatania,

+ typowo finansowe,

 BHP,

e srodowiskowe

e iinne.

Kilka réznych zespotow analizuje, ocenia i zazwyczaj sie ze sobg nie komunikuje. Kazdy na wtasng reke
odpytuje tych samych pracownikéw o identyfikowanie ryzyka, zagrozenia, prawdopodobienstwa, ale za
kazdym razem w innym konteksécie. Co juz mniej zabawne, czesto otrzymujgc rézne wyniki i wycigga-
jac inne wnioski, a przeciez zarzadzanie ryzykiem ma stuzy¢ realizacji strategii, czyli celéw organizaciji.

3.1 Planowanie Zarzagdzania Ryzykiem

» Dlaczego? Znaczenie czynnika ryzyka oraz jego powigzania z celami laboratorium.
» Coi kiedy? Dokumenty, formularze.

» Ktoi gdzie? Role, odpowiedzialnosci i organizacja.

o W jaki sposdb? Prototypy, ankiety, modele, etc.

« Jak wiele? Zasoby (budzet, harmonogram, kluczowe osoby w laboratorium).

Plan Zarzadzania Ryzykiem opisuje, m.in.:
« procesy, procedury, techniki i metody, ktére bedg wykorzystywane do identyfikacji, analizowania i za-
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rzadzaniaryzykiem zaréwno na jego poczatku (podczas przygotowania), jak i wtrakcie realizacji prac;

» wskazoéwki dotyczace dokumentowania czynnikdw ryzyka oraz raportowania ich statusu oraz wzory
niezbednych dokumentow;

« identyfikacje i znaczenie wskazanych czynnikow ryzyka wraz z ich powigzaniami z procesami labo-
ratorium;

» harmonogramy, listy zadan i czynnos$ci wraz z powigzaniami;

 role i odpowiedzialnosci za poszczegolne zagadnienia zwigzane z zarzgdzaniem ryzykiem wraz ze
strukturg organizacyjna laboratorium;

 zasoby i ludzie niezbedni do realizacji wymienionych wyzej dziatan.

W trakcie oszacowania ryzyka poszukujemy odpowiedzi na 3 pytania:
1. Co ztego moze sie zdarzy¢?

2. Jakie jest prawdopodobienstwo, ze to sie zdarzy?

3. Jakie sg konsekwencje (zasieg)?

Etapy oszacowania ryzyka obejmuja;
 identyfikacje ryzyka

» analize ryzyka

e ocene ryzyka

3.2 Identyfikacja ryzyka

W fazie identyfikacji ryzyka szczegdlnie wazny jest zrozumialy i jednoznaczny opis ryzyka, umozliwia-
jacy ustalenie dziatan ograniczajgcych wskazane ryzyko na pézniejszych etapach.

Celem identyfikacji ryzyka jest opracowanie listy obejmujacej 20% kluczowych czynnikéw wptywa-
jacych pozytywnie bgdz negatywnie na realizacje 80% celdw strategicznych organizacji. Na etapie
identyfikacji ryzyka istotne jest, aby nie skupiac sie wytgcznie na negatywnej stronie ryzyka [1,2,3,4].
Nie jest to proste zadanie, jezeli usSwiadomimy sobie, Zze juz od momentu rejestracji kazda probka, przy-
jeta do laboratorium, powinna by¢ scisle nadzorowana. Ponadto wszystkie informacije jej dotyczace
powinny by¢ dostepne nawet po dtuzszym czasie, gdyz w wypadku wystgpienia jakichkolwiek watpli-
wosci, konieczne jest sprawdzenie, jaki np. sprzet i odczynniki zostaty zastosowane oraz czy nie miato
to wptywu na zaistniatg sytuacje. W efekcie z kazdg probkg powigzana jest ogromna baza danych, ki6-
rej przetwarzanie wymaga naktadu sit i czasu. Dodatkowo, aby wszystkie informacje w razie potrzeby
mogty zostac¢ wykorzystane, niezbedna jest wiedza o tym, z jakg konkretng probka, sprzetem, powinny
one zostac skojarzone, a wigc konieczne jest stworzenie niezawodnego systemu identyfikacji danych.
Rezultatem identyfikaciji ryzyka jest np. ,rejestr ryzyka”.

4. CZYNNIKI RYZYKA

Tom Gilb zaproponowat, aby opisywaé ryzyko za pomocg [3]:

» prawdopodobienstwa wystgpienia zdarzenia, ktére moze wywrze¢ wpltyw na prawidiowy wynik ba-
dania,

» wptywu, czyli miary, w jakim stopniu wystgpienie danego czynnika ryzyka zaburzy planowany prze-
bieg badania.

Dodatkowo, zaproponowat, aby czynniki ryzyka podzieli na grupy, ze wzgledu na ich nature, to jest:
» przewidywalne, co do ktoérych nie mamy pewnosci, ze wystgpia, ale prawdopodobienstwo jest wy-



starczajgco wysokie, aby bra¢ je pod uwag podczas planowania przedsiewziecia (np. znaczaca
podwyzka ceny odczynnikow),
e nieprzewidywalne, czyli czynniki ryzyka, ktorych wczesniejsze przewidzenie nie jest mozliwe: do-
skonatym przyktadem nieprzewidywalnych czynnikdw ryzyka sa kleski zywiotowe, czy wypadki,
e znane i nieznane czynniki ryzyka
» znane czynniki ryzyka
«  zidentyfikowane i przeanalizowane: dzieki temu mozliwe jest zaplanowanie odpowiednich
dziatan zwigzanych z ich wystgpieniem i minimalizowaniem wptywu tzw. ,,znane nieznane”,
* nieznane czynniki ryzyka nie moga by¢ zarzadzane, chociaz mozliwe jest przygotowanie sie na
nie poprzez przygotowanie tzw. rezerw w oparciu o doswiadczenia z poprzednich dziatan tzw.
,nieznane nieznane”.

Czynnik ryzyka:

» wydarzenie lub warunek, ktdrego wystgpienie nie jest pewne, a ktore posiada pozytywny lub nega-
tywny wptyw na naszg prace,

e posiada zrodto w niepewnosci bedacej statym elementem kazdego dziatania,

» moze dotyczy¢ zarowno zagrozen (wptyw negatywny), jak i potencjatow (wptyw pozytywny) uspraw-
nienia naszych dziatan,

e posiada przyczyne.

W opisie ryzyka nalezy wskaza¢ najbardziej prawdopodobne, bezposrednie przyczyny oraz ewentu-
alne gtebsze powody opisanej sytuacji. To wtasnie w nich czesto znajduje sie klucz do zdefiniowania
skutecznych dziatann obnizajgcych poziom ryzyka, mechanizméw nadzoru oraz wskaznikdw ryzyka.
W opisie mozna takze sprobowa¢ skonkretyzowac bezposrednie (najbardziej prawdopodobne) efekty
zagrozen — moze sie to okazac przydatne przy szacowaniu ich skutkow [1,2,3,4,5,8].

Opisujac ryzyko, nalezy unika¢ krétkich zdan lub niewiele mowigcych haset jak rowniez sformufowan
powodujacych szum informacyjny. W przypadku opiséw zbyt ogdlnych lub wielowatkowych, osobom
podejmujgcym decyzje dotyczagce danego ryzyka, trudno jest jednoznacznie zrozumie¢ wystepujace
miedzy nimi zaleznosci. Moze to prowadzi¢ do nieporozumien, a w konsekwencji — do bfednych decy-
zji, wnioskéw i nieodpowiedniego przeznaczenia srodkdw na zarzgdzanie ryzykiem.

5.  ANALIZA | OCENA RYZYKA

Kluczowym etapem w procesie zarzgdzania ryzykiem jest analiza ryzyka, ktéra ma za zadanie zbadanie
zidentyfikowanych wczesniej czynnikéw. To wiasnie na podstawie analizy ryzyka dokonuje sie oceny
ryzyka [1,5,8].

Analiza ryzyka to ilosciowe lub jakosciowe okreslenie prawdopodobienstwa wystgpienia ryzyka i jego
znaczenia.

Ocena ryzyka z kolei to poréwnanie zidentyfikowanego i przeanalizowanego ryzyka do podanych
kryteriow ryzyka.

Celem analizy ryzyka jest okreslenie prawdopodobienstwa i wptywu (konsekwencji) zidentyfikowanego
ryzyka na cele strategiczne. Wynikiem tego etapu powinien byc rejestr ryzyka. Nalezy pamietaé, ze jeden
rodzaj ryzyka moze wptywa¢ na kilka procesow laboratorium, zaréwno finansowych, jak i pozafinanso-
wych. Zgodnie z zasadg Pareto, zrodet ryzyka krytycznego nie moze by¢ za duzo, poniewaz w praktyce
oznaczatoby to zagrozenie réwnowagi funkcjonalnej systemow i brak mozliwosci sterowania procesem [2].

Analiza ryzyka powinna obejmowac:
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 okreslenie przyczyn pierwotnych,

+ kolejnosc i kombinacje rozpatrywanych zdarzen, mozliwe scenariusze ryzyka,

» wszystkie okolicznosci tagodzace charakter i zmniejszajgce czestos¢ mozliwych szkodliwych kon-
sekwencji identyfikowanych zagrozen.

W zaleznosci od charakteru ryzyka i mozliwosci laboratorium do pomiaru ryzyka moga by¢ stosowane
rézne metody, od najprostszych opisowych (metoda jakosciowa) do bardziej skomplikowanych wy-
korzystujgcych modele matematyczne i statystyczne (metoda ilosciowa). Dobér metod analizy ryzyka
zalezy od wielu czynnikéw, miedzy innymi od: dostepnych danych, posiadanej wiedzy, doswiadczenia,
umiejetnosci oraz potrzeb. Zbyt duza liczba zastosowanych metod moze spowodowac rozproszenie
danych lub ich utrate. Wybér jednej, moze okazac sie niewystarczajacy dla przedstawienia przejrzyste-
go, petnego i logicznego obrazu ryzyka [1,3,5,6,7,8].

Jedng z metod analizy ryzyka jest metoda jakosciowa (kwalifikacyjna), zalecana gtéwnie w procesie
identyfikacji ryzyka. Polega ona na filtracji zidentyfikowanych wczesniej czynnikow ryzyk w celu ustale-
nia, ktére z nich mogg zosta¢ zaakceptowane (znikome prawdopodobienstwo wystgpienia), a ktore po-
winny by¢ przedmiotem dalszej analizy i planowania reakcji na ryzyko. Metoda jakosciowa jest metodg
szacunkowa, gdzie ryzyko jest oceniane przez analityka na podstawie doswiadczenia zawodowego.
Podstawowymi metodami wykorzystywanymi w identyfikacji ryzyka jest ,,burza mézgow” i schemat blo-
kowy. W szczegolnych przypadkach koniecznym staje sie zbieranie dodatkowych opinii lub tworzenie
list pytan kontrolnych.

Na podstawie zidentyfikowanych i zmierzonych ryzyk dokonuje sig oceny ryzyka.

Do oceny ryzyka jako pomocy przy jego szacowaniu uzywa sie nastepujgcych przyktadowych trzech
pytan:

1. Co moze sie nie udac?

2. Jakie jest prawdopodobienstwo, ze sie nie uda?

3. Jakie mogg by¢ tego konsekwencje (dotkliwos¢)?

Dokonujac oceny ryzyka nalezy pamieta¢ o tym, Zze w procesie przy ocenie kazdego ryzyka uwzgled-
niane byto zarbwno prawdopodobienstwo jego wystgpienia, jak i jego oddziatywanie.

6. AKCEPTACJA | REDUKCJA RYZYKA

Przy planowaniu dziatah zapobiegawczych, czyli kolejnym etapie zarzadzania ryzykiem przydatne przy
podjeciu odpowiednich decyzji bedg odpowiedzi na pytania:

e Czy ryzyko jest na poziomie akceptowalnym?

« Co mozemy zrobi¢, aby obnizy¢ lub wyeliminowa¢ ryzyko?

 Jaki jest zloty Srodek — migdzy zyskami biznesowymi, ryzykiem i dostgpnymi zasobami?

e Czy dodatkowe srodki kontroli nie wprowadzajg dodatkowego ryzyka?

Po przeprowadzeniu analizy ryzyka dysponujemy przegladem rodzajow ryzyka o roznym nasileniu.
Usitowanie zmniejszenia wszystkich nie byfoby ani efektywne ekonomicznie, ani praktyczne.

Zaleca sie wiec przyjecie nastepujgcej hierarchii [5,8]:

* ryzyko najwyzszego stopnia, czesto zwane krytycznym, nalezy redukowac, wprowadzajgc odpo-
wiednie dziatania zmniejszajgce potencjalne zagrozenie i / lub mechanizmy nadzoru,

e ryzyko istotne/znaczace nalezy monitorowac, a ponadto trzeba uwzgledni¢ dziatania redukujgce
potencjalne zagrozenie i / lub mechanizmy nadzoru,

 ryzyko znikome/nieznaczgce nie wymaga redukowania.



63/102

Dysponujgc takim przeglagdem ryzyka, powinno sie rozwazy¢ podjecie krokow zmniejszajgcych
w pierwszej kolejnosci ryzyko w obszarach krytycznych.

A dziatania naprawcze zwigzane z ryzykiem mozna okresla¢ m.in. wedtug metody ,.4 T” [8]:

» Terminate (usun) — eliminacja ryzyka (najlepsze rozwigzanie, cho¢ nie zawsze mozliwe),

 Treat (kontroluj) — kontrolowanie ryzyka (rozwigzanie proceduralne wymagajgce szkoleniainadzoru),
- Tolerate (toleruj) — akceptacja ryzyka (na podstawie konkretnej decyzji),

« Transfer (przenies) — przeniesienie ryzyka na innych (podwykonawcy, zleceniobiorcy).

Akceptacja ryzyka to formalna decyzja o akceptacii lub sprowadzenie ryzyka do poziomu akceptowal-
nego (wyznaczenie granicy akceptowalnosci) i decyzja o akceptacii ryzyka resztkowego (po przyjeciu
srodkow jego kontroli).

Redukujac ryzyko:

« obnizamy prawdopodobieristwo wystgpienia (zwiekszenie wykrywalnosci zagrozen),

 obnizamy krytycznosci ryzyka,

» wprowadzamy dodatkowe kontrole (jesdli jest to konieczne) — celem redukcji ryzyka — moze ona
spowodowa¢ dodatkowe zagrozenia, ktérych nie braliSmy pod uwage podczas identyfikacii ryzyka.

Celowym moze byé¢, po kroku redukcji ryzyka, powtorzy¢ oszacowanie

7. MONITOROWANIE RYZYKA

Monitorowanie i przeglady powinny wspiera¢ realizacje oceny efektywnosci srodkéw kontroli, czynno-
sci kontrolnych, zabezpieczen zarowno w zakresie ich projektowania, jak i operacyjnego dziatania oraz
uzyskiwanie informacji w celu optymalizacji zarzgdzania ryzykiem. Dokonywanie przegladéw i analiza
zdobytych doswiadczen z zaistniatych incydentéw, pozwala na wykrywanie zmian w otoczeniu ze-
wnetrznym i wewnetrznym, ktére moga wptywac na kryteria hierarchizacji ryzyka, apetyt na ryzyko,
wykrywanie sygnatdw wczesnego ostrzegania oraz wykrywanie nadarzajgcych sie ,,szans”. Pozwala
ustali¢ czy dziatania zapobiegawcze podejmowane w odpowiedzi na ryzyko przynoszg oczekiwane
efekty, czy tez wymagajg przebudowy oraz czy wystapity symptomy realizacji zidentyfikowanych ryzyk.
Ponadto celem monitorowania ryzyka jest stwierdzenie, czy wystapity ryzyka dotychczas niezidentyfi-
kowane [2,5,8].

Monitorowanie ryzyka to m.in.:

 ustalenie, czy dane ryzyko rzeczywiscie miato miejsce,

« aktualizacja analizy ryzyka, sprawdzenie czy jest w dalszym ciagu odpowiednia,

» wykonanie przegladu, w celu okreslenia czy ryzyko ulegto zmianie,

» zebranie doswiadczen na potrzeby przyszlych przedsiewziec,

« ustalenie przyczyny (identyfikacja czynnikow ryzyka, ktore spowodowaty problem.)

Mierniki zwigzane z monitorowaniem i przegladami ryzyka powinny stac sie integralnym elementem
kontroli pozostatych wskaznikdw zarzgdczych, a informacja o ryzyku powinna stac sie czescig ogolnej
informacji zarzadczej.
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Doktadnos¢ i niepewnos¢ przedstawianych wynikow
a ocena zgodnosci na przykiadzie badan
wyrobow budowlanych

W niniejszym referacie przedstawiono wytyczne dokumentu ILAC-G8:03:2009 oraz przy-
kiady wptywu dokfadnosci przedstawianych wynikdw i ich niepewnosci na stwierdzenie
zgodnosci badanych probek ze specyfikacjg. Zgodnie z normg PN-EN ISO/IEC 17025 la-
boratoria badawcze powinny dostarczac klientom sprawozdania zawierajgce wyniki ba-
dan, ich niepewnosc oraz w razie koniecznosci rowniez ocene zgodnosci ze specyfikacjg.
Wartosc niepewnosci przedstawianego wyniku ma wiec istotne znaczenie dla stwierdzenia
zgodnosci badanej probki z wymaganiami specyfikacji technicznych, ale najczesciej nie
jest uwzgledniana przez odbiorcow wynikow badari przy deklarowaniu zgodnosci.

W referacie zwrécono rowniez uwage na znaczenie dokfadnosci przedstawianych wyni-
kow, a co za tym idzie wielkosci niepewnosci wyniku dla jego wilasciwej interpretacii.

1. WSTEP

Zgodnie z normg PN-EN ISO/IEC 17025 [1] laboratoria badawcze powinny dostarcza¢ klientom spra-
wozdania zawierajgce wyniki badan, ich niepewnos¢ oraz w razie koniecznosci réwniez ocene zgodno-
8ci ze specyfikacja. Laboratoria badawcze przy stwierdzaniu zgodnosci wynikow badan ze specyfikacjg
mogg korzysta¢ ze wskazéwek zawartych w dokumencie ILAC-G8:03:2009 [2] ,Wytyczne dotyczace
przedstawiania zgodnosci ze specyfikacjg”. Dokument ten okresla zasady stwierdzania zgodnosci ze
specyfikacjg na podstawie przedstawionych wynikow pomiarow wraz z niepewnoscig. Zgodnie z zapi-
sami wytycznych [2] bardzo istotne jest przede wszystkim odniesienie przedziatu niepewnosci rozsze-
rzonej do okreslonego przedziatu wyspecyfikowanych wymagan, jesli taki istnieje.

W rzeczywistosci, kiedy laboratoria w swoich sprawozdaniach nie przedstawiajg stwierdzenia zgod-
nosci probek ze specyfikacjg, a ocena wynikdéw jest dokonywana przez Zleceniodawce lub inne or-
gany kontrolujgce, wyniki interpretowane sg z pominieciem przedstawionych w dokumencie ILAC-
(G8:03/2009 [2] wytycznych.

W gamie wyrobdw budowlanych mozna znalez¢ materiaty, ktorych wprowadzenie do obrotu i stoso-
wania w budownictwie mozliwe jest na podstawie dokonania oceny zgodnos$ci z réznymi specyfika-
cjami technicznymi, okreslajgcymi ponadto wymagania na innym poziomie wartosci. Jednoczesnie
z uwagi na doktadnos¢ przedstawianego wyniku niezastosowanie zasad opisanych w dokumencie
ILAC-G8:03/2009 [2] powoduje uzyskiwanie zaskakujgcych wnioskdéw w zakresie oceny zgodnosci.
W wielu przypadkach, gdy doktadnoS¢ wyniku jest stosunkowo mata w odniesieniu do wartosci bez-
wzglednej wyniku przedstawienie jego niepewnosci ma szczegolne znaczenie dla oceny w zakresie
zgodnosci z wymaganiami specyfikacji technicznych, a takze w interpretowaniu badan biegtosci.
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2.  WYMAGANIA AKREDYTACYJNE DLA LI:\BORATORIC')W WYKONUJACYCH BADANIA
W RAMACH OCENY ZGODNOSCI WYROBOW BUDOWLANYCH

Z dniem 1 lipca br. ulegajg zmianie przepisy Unii Europejskiej, na podstawie ktérych producenci wpro-
wadzajg do obrotu wyroby budowlane. W zwigzku z nowymi wymaganiami dla producentéw wyrobow
budowlanych, ktérzy odtgd nie bedg deklarowali zgodnosci wyroboéw z odpowiednimi specyfikacja-
mi technicznymi a jedynie przedstawiali deklaracje wtasciwosci uzytkowych zmienia sie rowniez rola
laboratoriéw badawczych w procesie wprowadzania do obrotu wyrobdw budowlanych. Laboratoria
badawcze uczestniczg w procesie wprowadzania wyrobow do obrotu w charakterze strony trzeciej
w przypadku, jezeli w specyfikaciji technicznej zostat okreslony system oceny zgodnosci 3, co oznacza,
ze badania typu wyrobu muszg by¢ przeprowadzone w laboratorium notyfikowanym. Wymaganiem
niezbednym dla notyfikacji jest akredytacja laboratorium w przedmiotowym zakresie, ktéra moze by¢
udzielona, przez PCA pod warunkiem spetnienia wymagan okreslonych w dokumencie DAN-01 [3].
Zgodnie z wymaganiami Rozporzgdzenia Parlamentu Europejskiego i Rady (CPR) nr 305/11 z dnia
9 marca 2011 r. [4] uchylajgcego Dyrektywe Rady (CPD — Construction Products Directive) 89/106/
EWG [5] na laboratoriach badawczych wykonujacych badania zgodnie ze zharmonizowanymi z CPR
specyfikacjami technicznymi spoczywa obowigzek ustalenia typu wyrobu, w zakresie zasadniczych
charakterystyk, do badania i oceny ktorych jest uprawnione. Ustalenie typu wyrobu wigze jednoznacz-
nie z koniecznoscig oceny wynikow badan w zakresie spetnienia badz niespetnienia wymagania spe-
cyfikacji technicznej, ktéra ma stanowi¢ podstawe wprowadzenia wyrobu do obrotu.

Akredytowane laboratoria badawcze uwzgledniajgc wymagania normy PN-EN ISO/IEC 17025 [1] zo-
bowigzane sg do przedstawiania wynikdw badan zawierajgcych niepewnos¢ w przypadku, gdy moze
ona mie¢ znaczenie dla spetnienia wyspecyfikowanych kryteriow dla danej cechy. Z powyzszego za-
pisu wynika jednoznacznie, ze zawarta w wyniku niepewnos¢ powinna by¢ brana pod uwage przy
stwierdzaniu zgodnosci uzyskanego wyniku ze specyfikacja.

3.  ZASADY OCENY WYNIKOW W ODNIESIENIU DO WYMAGAN SPECYFIKACJI
TECHNICZNYCH

3.1  Wytyczne ogdine okreslone w dokumencie ILAC-G8:03/2009 [2]

Wytyczne dokumentu ILAC-G9:03/2009 zawierajg nastgpujace wskazowki do oceny wynikow w zakre-

sie spetnienia wymagan specyfikacji technicznych:

» jezeli w specyfikacji technicznej okreslono wymagania w postaci przedziatu wartosci zaleca sie
aby stwierdzenie zgodnosci badz niezgodnosci ze specyfikacjg byto przedstawiane tylko wtedy
gdy stosunek przedziatu niepewnosci rozszerzonej do wyspecyfikowanego przedziatu wymagan
jest wystarczajgco maty i odpowiedni do zastosowania. Tylko w takim przypadku laboratorium jest
wstanie spetni¢ potrzeby klienta,

» w przypadku stwierdzenia zgodnosci ze specyfikacjg zaleca sie informowanie klienta o zastosowa-
nym poziomie ufnosci dla niepewnosci rozszerzonej,

e w przypadku stwierdzenia zgodnosci ze specyfikacja zaleca sig, aby klient zostat jednoznacznie
poinformowany o zastosowanym poziomie ufnosci.

Zastosowanie, jak to miejsce w wigkszosci przypadkéw, poziomu ufhosdci 95% oznacza, ze prawdo-

podobienstwo uzyskania wyniku pomiaru niewykraczajgcego poza przedziat wokot wyniku okreslony

niepewnoscig rozszerzong jest wigksze niz 95%.

Jezeli laboratorium stosuje inny poziomu ufnosci dla niepewnosci rozszerzonej zaleca sie, aby byto

to uzgodnione pomiedzy laboratorium a klientem dopuszczone jest stosowanie wigkszego poziomu

ufnosci niz 95 % dla niepewnosci rozszerzonej, jednak zaleca sig, aby unika¢ mniejszych wartosci.



3.2 Ocena zgodnosci wynikéw zawierajgcych niepewnosé wg wymagan ILAC-G8:03/2009

W przypadku stwierdzenia zgodnosci laboratorium moze zastosowac sie do nastepujacych zalecenh:
 jezeli wynik pomiaru zwigkszony o niepewnos¢ rozszerzong przy poziomie ufnosci 95% nie prze-
kracza granicy podanej w specyfikacji, wtedy mozna stwierdzi¢ zgodno$c¢ ze specyfikacjg (patrz
Przypadek 1, Rysunek 1). Moze to by¢ przedstawione w sprawozdaniu jako ,,Zgodnos¢” lub ,,Zgod-
nos¢ — Wynik pomiaru z uwzglednieniem niepewnosci pomiaru znajduje sie wewnatrz (lub ponizej)
granicy podanej w specyfikacji.”
W przypadku stwierdzenia niezgodnosci laboratorium moze zastosowac sie do nastepujgcych zalecen:
» jezeli wynik pomiaru zmniejszony o rozszerzong niepewnosc przy poziomie ufnosci 95% przekra-
cza granice podang w specyfikacji, wtedy mozna stwierdzi¢ niezgodnos¢ ze specyfikacjg (patrz
Przypadek 4, Rysunek 1). Moze to by¢ przedstawione w sprawozdaniu jako ,Niezgodnosé¢” lub
»Niezgodnos¢ — Wynik pomiaru z uwzglednieniem niepewnosci pomiaru znajduje sie na zewnatrz
(lub powyzej) granicy podanej w specyfikacji”.
Jezeli wynik pomiaru zwigkszony/zmniejszony o niepewnoS¢ rozszerzong przy poziomie ufnosci 95%
zachodzi na granice (patrz Przypadek 2 oraz Przypadek 3, Rysunek 1), nie mozna stwierdzi¢ ani zgod-
nosci, ani niezgodnosci. Zaleca sie, aby w takiej sytuaciji wyniki pomiardw oraz niepewnos¢ rozsze-
rzona przy poziomie ufnosci 95% byty przedstawione w sprawozdaniu razem ze stwierdzeniem, ze
nie mozna wykaza¢ ani zgodnosci, ani niezgodnosci. Odpowiednie stwierdzenie uwzgledniajgce te
sytuacje moze by¢ nastepujace ,Nie mozna stwierdzi¢ zgodnosci”. W Przypadku 2, Rysunek 1, mozna
wskazaé, ze pomiary sg ponizej granicy, co mozna zrobi¢ stosujgc podobne stwierdzenie ,Nie jest
mozliwe stwierdzenie zgodnosci przy poziomie ufnosci 95 % dla niepewnosci rozszerzonej, chociaz
wynik pomiaru znajduje sie ponizej granicy”. Jezeli podawane sg krotsze stwierdzenia, nie powinny
one sprawia¢ wrazenia, ze wyniki sg zgodne ze specyfikacja.

Gorna granica T < -

Przypadek 1 Przypadek 2 Przypadek3  Przypadek 4

Rysunek 1. Zgodnos¢ z gérng granicg podang w specyfikacji [2]

Jednoczesnie zapisy wytycznych ILAC G8:03/2009 zawierajg zalecenie, aby stwierdzenie zgodnosci
nie byto podawane w sposob, ktory mogtby by¢ mylony z inspekcjg lub certyfikacjg wyrobu. W tym
celu mozna dodac uwage nastepujgcej tresci ,W niniejszym sprawozdaniu wyniki badan i stwierdzenie
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zgodnosci ze specyfikacjg odnosza sie tylko do analizowanej/badanej probki, a nie do prdbki/obiektu,

z ktoérego prébka ta byta pobrana”.

Jednoczesnie nalezy zwréci¢ uwage na istotny z punktu widzenia dopuszczenia do obrotu zapis mé-

wigcy, ze: ,Jezeli krajowe lub inne przepisy wymagajg podjecia decyzji dotyczacej odrzucenia lub

akceptaciji, to Przypadek 2, Rysunek 1, moze byc¢ przedstawiony jako zgodnos¢, natomiast Przypadek

3, Rysunek 1, jako niezgodno$c¢ z granicg podang w specyfikacji.”

Jednoczesnie w przypadku oceny zgodnosci ze specyfikacjg obejmujgcej wieksza liczbe wielkosci wg

wytycznych [2], zaleca sig, aby kazda wartoS¢ pomiaru byfa oceniana niezaleznie.

Ogdlna ocena zgodnosci z wymaganiami lub specyfikacjg moze by¢ sformufowana w jeden z naste-
pujacych trzech sposobdw, lub przez ich pofgczenie, oraz moze by¢ przedstawiona w sprawozdaniu
dla klienta w formie podsumowania zgodnie z ponizszym:

» ,Wszystkie zmierzone warto$ci sg zgodne z granicg podang w specyfikacji” lub ,,Obiekt/probka jest
zgodna z wymaganiami.” Obejmuije to sytuacije, w ktdrych wszystkie pomiary sg zgodne ze specy-
fikacjg (Przypadek 1, Rysunek 1).

e ,Nie jest mozliwe stwierdzenie zgodnosci ze specyfikacjg dla niektérych zmierzonych wartosci”.
Obejmuije to sytuacije, w ktérych nie mozna wykazac ani zgodnosci, ani niezgodnosci ze specyfika-
cja (Przypadek 2 oraz Przypadek 3, Rysunek 1).

« ,Niektore zmierzone wartosci nie sg zgodne ze specyfikacjg” lub ,Obiekt/prébka nie jest zgodna
z wymaganiami.” Obejmuije to sytuacje, w ktdrych jeden lub wigecej pomiardw nie jest zgodnych ze
specyfikacjg (Przypadek 4, Rysunek 1).

Jezeli dokonuje sie ogolnej oceny, w wytycznych [2] zaleca sie zamieszczenie stwierdzenia dotyczg-

cego poziomu ufnosci dla niepewnosci rozszerzonej, takiego jak ,Stwierdzenie(-a) zgodnosci ze spe-

cyfikacjg (lub wymaganiami) jest(sg) oparte na poziomie ufnosci 95% dla niepewnosci rozszerzonej
wynikow pomiarow, na ktorych oparto decyzje dotyczgcg zgodnosci.”

4. OCENA ZGODNOSCI CEMENTOWYCH ZAPRAW KLEJOWYCH

4.1 Zaprawy klejowe do systemow ocieplen

Zaprawy klejowe do systemow ocieplen sg jednym z niewielu specyficznych wyrobdw, ktérych wpro-
wadzenie na rynek mozliwe jest poprzez dokonanie oceny zgodnosci zdwoma roznymi specyfikacjami
technicznymi. Sg to aprobaty krajowe i europejskie, wydawane w oparciu o wytyczne zharmonizowane
(ETAG) lub wytyczne krajowych jednostek aprobujgcych (ZUAT).

Specyfikacje te okreslajg wymagania dla zapraw klejowych, migdzy innymi w zakresie przyczepnosci
do materiatu termoizolacyjnego, np. styropianu, na roznym poziomie wartosci oraz sg sprecyzowane
z rézng doktadnoscia,.

We wszystkich przypadkach specyfikacje techniczne dla zapraw do systemdw ocieplen nie okreslajg
zasad odrzucania wynikow odbiegajacych od wartosci sredniej, a za wynik badania uznaje sie srednig
z pieciu wykonanych pomiarow bez odrzucania wynikow.

Wymagania ETAG 004:2011 [6]
Przyczepnos¢ do styropianu: > 0,08 MPa

Wymagania ZUAT-15/V.03/2003 [7]
Przyczepnos¢ do styropianu: > 0,1 MPa

Jednoczesnie z uwagi na zroznicowang metodyke badania w przypadku badan wg ETAG [6] uzyskuje
sie wyzsze wartosci przyczepnosci niz w przypadku badania wg ZUAT [7], co zobrazowano na rysunku 2.
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Rysunek 2. Przyczepnos¢ zapraw klejowych do styropianu wg ZUAT-15/V.03/2003 i ETAG 004:20011

W zwigzku z powyzszym jezeli wynik badania zostanie przedstawiony z doktadnoscig z jakg sprecy-
zowane jest wymaganie moze dojS¢ do sytuacji, w ktorej ten sam wynik np. 0,07 MPa nie spetnia wy-
magania 0,08 MPa, a przedstawiony z doktgdnoscig 0,1 MPa jest wynikiem zgodnym z wymaganiem
0,1 MPa. Sytuacja staje sie znacznie bardziej czytelna w przypadku jezeli laboratorium przedstawi wy-
nik badania wraz z niepewnoscig. Stosujac sie do zasady, iz wynik badania i jego niepewnos¢ musza
by¢ podane z takg sama doktgdnoscig podanie wyniku 0,1 MPa wigzatoby sie z koniecznoscig podania
niepewnosci na tym samym poziomie co wymaganie czyli 0,1 MPa. Taki wynik badania staje sie wyni-
kiem catkowicie nieuzytecznym dla klienta i niespetniajgcym jego wymagan.

4.2 Zaprawy klejowe do ptytek

Wprowadzenie do obrotu zapraw klejowych do ptytek wigze sie z koniecznoscig dokonania oceny
zgodnosci z wymaganiami normy zharmonizowanej PN-EN 12004.

W przypadku badan przyczepnosci do podtoza dla zapraw klejowych wynik badania jest srednig
z 10 wynikow pomiardw, przy czym w normie zostaty scisle okreslone zasady kwalifikowania wynikow.
Srednig wylicza sie dla co najmniej pieciu wynikéw nie odbiegajacych wiecej niz 20% od wartosci $red-
niej. Zapis ten wskazuje, ze autorzy normy w trakcie jej opracowywania zdawali sobie sprawe z duzych
rozrzutow wynikow badan uzyskiwanych tg metodg. Norma narzuca jednoczesnie, ze wynik badania
ma by¢ podany z dokfadnoscig do 0,1 MPa. Biorgc pod uwage wymaganie normy ustanowione na
poziomie 0,5 MPa, okreslong wymagang dokfadnos¢ wyniku, a co za tym idzie minimalng niepewnos¢
jakg moze zadeklarowac laboratorium ocena zgodnosci wynikdw przedstawionych z niepewnoscig na
podstawie wytycznych ILAC G-8:03/2009 moze by¢ niekorzystna dla Producentow wyroboéw budow-
lanych.

Jest to bowiem specyficzny przypadek wyrobu budowlanego, dla ktérego okreslono bardzo wysoki
poziom wymagan chociaz wartos¢ bezwzgledna wartosci przyczepnosci jest bardzo mata. Duze zna-
czenie ma w tym przypadku jednostka miary, w ktérej okreslone jest wymaganie.
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5. PODSUMOWANIE

Przedstawione powyzej przypadki zwracajg uwage na znaczenie doktadnego okreslenia niepewnosci
przedstawianych wynikow badan oraz swiadomosc klienta o wartosci niepewnosci, z jakg uzyskuje
wyniki dane laboratorium. Jest to aspekt szczegdlnie wazny w obliczu zachodzacych zmian w wy-
maganiach prawnych i ma istotne znaczenie dla oceny przedstawianych w sprawozdaniach wynikow
badan oraz przy ocenie badan biegtosci. Z uwagi na specyfike niektorych metod badawczych brak
niepewnosci wynikow w sprawozdaniach z badan biegtosci moze stanowic istotny czynnik uniemozli-
wiajgcy poprawng ocene wynikow.
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Wptyw przygotowania probek betonu
na placu budowy na otrzymywane wyniki
wytrzymatosci na sciskanie

W referacie przedstawiono wplyw transportu swiezo zaformowanych probek betonu, wa-
runkow transportu stwardniafych probek betonu w warunkach letnich i zimowych do la-
boratorium oraz warunkdw przechowywania probek wykonanych z betonu prawidfowo
zaprojektowanego i dostarczonego na plac budowy, na wytrzymatosc na Sciskanie stward-
niatego betonu. Otrzymane wyniki badar wytrzymatosci probek przechowywanych i trans-
portowanych w roznych warunkach atmosferycznych porownano z wynikami uzyskanymi
dla probek przygotowanych zgodnie z wytycznymi normy PN-EN 12390-2:2011. Zastoso-
wano szes¢ wariantow sezonowania probek betonowych. Podczas dojrzewania probek
byfa monitorowana temperatura otoczenia, po 28 dniach dojrzewania probki poddawano
badaniom wytrzymatosci wg normy PN-EN 12390-3:2011.

1.  WSTEP

Problemy wynikajace z niewtasciwego przygotowania i pielegnaciji betonu sg dos¢ powszechnie znane
[1, 2]. Dotyczy to zarébwno betonu rozumianego jako swieza mieszanka betonowa, jak i betonu stward-
niatego. Niejednokrotnie przygotowanie probek na miejscu budowy do badan wtasciwosci betonu jak
i ich pozniejsza pielegnacja jest traktowana bardzo liberalnie. Bardzo czesto sie zdarza, ze probki sg
wykonywane w formach tylko zblizonych ksztattem do form spetniajgcych wymagania normy PN-EN
12390-1:2011, PN-EN 12390-1:2001/AC:2004 [3], probki sg wykonywane przez osoby przypadkowe
bez jakiegokolwiek przygotowania teoretycznego czy praktycznego, a na dodatek probki sg skfadowa-
ne w miejscach zupetnie do tego nie przygotowanych.

Witasciwe przygotowanie probek ma bardzo duzy wptyw na uzyskane wyniki badan. Powszechnie wia-
domo, ze beton nawet bardzo dobrze zaprojektowany i wykonany mozna ,zepsuc” zarbwno przez
niewtasciwy transport jak i niewtasciwg jego pielegnacje.

Pobieranie probek swiezego betonu przez laboratoria czy tez pracownikow budowy ma, miedzy inny-
mi na celu sprawdzenie poprawnosci receptur i oceny zgodnosci betonu dostarczonego na budowe
z projektowang klasg wytrzymatosci, jego mrozoodpornosci czy tez wodoszczelnosci.

W eferacie przedstawiono przyktady niewfasciwego przygotowania probek betonu oraz ich niewtasciwej
pielegnacjiwykonanychzbetonuprawidtowozaprojektowanegoidostarczonegonaplacbudowy, napod-
stawowy parametr stwardniatego betonu jakim jest wytrzymato$¢ na sciskanie. Otrzymane wyniki badan
probek przechowywanych i transportowanych w r6znych warunkach atmosferycznych poréwnano z wy-
nikami uzyskanymi dla probek przygotowanych zgodnie z wytycznymi normy PN-EN 12390-2:2011 [4].

2. KSZTALT | WYMARY PROBEK DO BADAN WYTRZYMALOSCI NA SCISKANIE

Norma PN-EN 12390-1:2011, PN-EN 12390-1:2001/AC:2004 [3] dopuszcza dwa alternatywne sposo-
by uzyskania probek o prawidtowych wymiarach i ksztattach do badania wytrzymatosci na sciskanie:
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»  Wykonywanie prébek w formach precyzyjnych o tolerancjach wymiaréw wyzszych niz wymagane
sg dla probek,
»  Wykonywanie probek w formach dla ktorych czas uzytkowania jest ograniczony.

W praktyce laboratoria zajmujgce sie badaniem wytrzymatosci probek betonowych majg odczynienie
z obydwoma przypadkami. Norma PN-EN 12390-1:2011, PN-EN 12390-1:2001/AC:2004 [3] mowi, ze
z pierwszym przepadkiem mamy odczynienie wtedy gdy dostepna jest dokumentacja, z ktérej wynika,
Ze probki zostaty wykonane w precyzyjnych formach. Jednakze w praktyce wyglada to tak, ze labora-
torium ma pewnos¢, ze probki zostaty przygotowane w formach precyzyjnych, wtedy gdy pracownicy
laboratorium pobierajg osobiscie prébki na placu budowy i formujg je w swoich nadzorowanych for-
mach lub jezeli laboratorium wypozycza nadzorowane przez siebie formy budowie. W tym przypadku
kontrola wymiarow probek do badan jest tagodniejsza i ogranicza sie do pomiarow wymiarow pomie-
dzy powierzchniami uzyskanymi w formie, wymiaru pomiedzy gorng zagtadzong powierzchnig, a dolng
powierzchnig uzyskang z formy dla probek szesciennych. Dla probek walcowych do pomiaru $rednicy,
ptaskosci powierzchni, na ktére przekazywane jest obcigzenie oraz wysokosci probki. W przypadku
gdy nie ma dokumentacji odnosnie precyzji form (przypadek drugi) prébki nalezy podda¢ dodatkowo
pomiarom ptaskosci powierzchni, na ktére przekazywane jest obcigzenie oraz prostopadtosci pfasz-
czyzn bocznych, w odniesieniu do podstawy dla probek szesciennych, dla walcowych prostopadtosci
pobocznicy, w odniesieniu do ptaszczyzn podstaw probki. Z przypadkiem drugim laboratoria spotykajg
sie wtedy gdy budowa sama pobiera i wykonuje probki do badan a laboratorium wykonuje tyko bada-
nie wytrzymato$ci na $ciskanie DLA DOSTARCZONYCH PROBEK.

Przed wykonaniem badania wytrzymatosci na Sciskanie probek, otrzymane wyniki pomiarow nalezy
poréwnac z podanymi w normie dopuszczalnymi tolerancjami. W przypadku niespetnienia wymagan
istnieje mozliwos¢ dostosowania probek do badan. Metody dostosowania probek podaje norma PN-
-EN 12390-3:2011, PN-EN 12390-3:2011/AC:2012 [5].

3.  WPLYW WARUNKOW DOJRZEWANIA NA WYTRZYMALOSC NA SCISKANIE

Niejednokrotnie w przypadku pobierania i przygotowywania probek betonu na budowie zachowanie
warunkow normowych jest trudne do zrealizowania i wystepuje wiele nieprawidtowosci podczas ich
przechowywania i pielegnacji. Czesto prébki sg przechowywane w przypadkowych, ogoélnie dostep-
nych miejscach, narazone sg na silne nastonecznienie, wysychanie lub przemarzanie. Nastepnie na
podstawie tak przechowywanych i pielegnowanych prébek oceniana jest zgodnos¢ betonu z wymaga-
ng klasg wytrzymatosci lub innymi wtasciwosciami betonu, w wyniku czego dochodzi niejednokrotnie
do sytuacji spornych.

Ponizej przedstawiono wyniki badan wytrzymatosci na Sciskanie probek po 28 dniach dojrzewania
w roznych warunkach (tablica 1). Temperatura otoczenia byfa monitorowana przez okres od wrzesnia
do grudnia z zapisem co godzine, w miejscu skfadowania préb. Przedmiotem badan wg dokumentow
WZ byt beton klasy C25/30.

Na rysunku 1 przedstawiono poréwnanie wytrzymatosci na sciskanie probek betonu dojrzewajgcych
zgodnie z zaleceniami normy [4, 6] z probkami przechowywanymi w naturalnych warunkach atmosfe-
rycznych na budowie.



Tablica 1. Wytrzymato$¢ na sciskanie prébek betonu

Lp. Oznaczenie Data Data Wytrzymatosé na sciskanie  Srednia
préob pobrania badania [MPa] wytrzymatosé
na sciskanie
[MPa]
156/204/N 27.09.2012 25.10.2012 35,9 35,3 36,5 35,9
156/204/P 30,5 30,9 31,5 31,0
156/204/C 27,4 30,3 31,2 29,6
156/204/T 34,0 35,0 34,5 34,5
156/206/N 28.09.2012 26.10.2012 421 423 41,9 421
156/206/P 40,5 41,0 41,3 40,9
156/206/C 41,3 40,9 41,0 41,1
156/206/T 38,2 39,8 38,4 38,8
156/207/N 01.10.2012  29.10.2012 38,6 38,4 37,1 38,0
156/207/P 39,7 39,0 39,0 39,2
156/207/C 422 39,9 40,6 40,9
156/207/T 35,3 35,7 35,0 35,3
156/211/N 04.10.2012  31.10.2012 37,3 36,2 36,5 36,7
156/211/P 27,1 29,1 28,7 28,3
156/211/C 34,0 31,4 33,3 329
156/211/T 37,7 37,4 36,5 37,2
156/214/N 08.10.2012  05.11.2012 37,3 35,5 35,4 36,1
156/214/P 29,0 29,8 294 29,4
156/214/C 30,3 28,6 30,8 299
156/214/T 35,0 35,4 35,2 35,2
156/218/N 11.10.2012 08.11.2012 33,8 34,6 34,1 34,2
156/218/P 31,5 30,1 31,1 30,9
156/218/C 32,4 32,2 33,8 32,8
156/218/T 32,4 33,3 33,3 33,0
156/225/N 18.10.2012 15.11.2012 36,9 38,9 37,8 37,9
156/225/P 35,7 35,6 34,1 35,1
156/225/C 36,7 34,9 34,3 35,3
156/225/T 36,4 36,2 35,1 35,9
406/34/N 22.11.2012 20.12.2012 44,8 44.6 44 1 445
406/34/P 31,5 31,8 31,5 31,6
406/34/C 38,5 37,0 37,9 37,8
406/34/T 42,6 429 43,6 43,0
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Oznaczenia: Probki przygotowane zgodnie z normg PN-EN 12350-1:2011:

N: Przechowywane wg normy PN-EN 12390-2:2011

P: Przechowywane w naturalnych warunkach atmosferycznych na budowie

C: Przechowywane w warunkach powietrzno-suchych w pomieszczeniu zamknigtym w temperaturze 20°C+5

T: Probki swiezego betonu transportowane do laboratorium w formach normowych (15x15x15 cm) gdzie
dojrzewaty w warunkach normowych zgodnie z norma, PN-EN 12390-2:2011
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Rysunek 1. Wytrzymatos¢ na Sciskanie probek betonu dojrzewajgcych zgodnie z zaleceniami normy i przecho-
wywanych w naturalnych warunkach atmosferycznych na budowie

Tabela 2. Spadek wytrzymatosci probek dojrzewajgcych w naturalnych warunkach atmosferycznych na budowie
w poréwnaniu do probek dojrzewajgcych normowo

Oznaczenie prob  Srednia

LP
1 156/204/N
156/204/P
2 156/206/N
156/206/P
&) 156/207/N
156/207/P
4 156/211/N
156/211/P
5 156/214/N
156/214/P
6 156/218/N
156/218/P
7 156/225/N
156/225/P
8 406/34/N
406/34/P
Oznaczenia:

wytrzymatos¢ na
sciskanie [MP]

35,9
31

42,1
40,9
38

39,2
36,7
28,3
36,1
29,4
34,2
30,9
37,9
35,1
445
31,6

Srednia gestosé Réznica
stwardniatego wytrzymatosci [%]
betonu

[kg/m?]

2350 13,6
2280

2340 29
2300

2300 -3,2
2250

2320 22,9
2280

2310 18,6
2270

2330 9,6
2280

2340 7,4
2310

2270 29,0
2270

Prébki przygotowane zgodnie z normg PN-EN 12350-1:2011:
N: Przechowywane wg normy PN-EN 12390-2:2011
P: Przechowywane w naturalnych warunkach atmosferycznych na budowie
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W przypadku prébek przechowywanych w naturalnych warunkach atmosferycznych na budowie bez
zadnej pielegnaciji wilgotnosciowej i temperaturowej mozna zaobserwowac wyrazny spadek wytrzy-
mafosci w stosunku do prob wykonanych i pielegnowanych normowo. Roznica pomiedzy uzyskanymi
wytrzymato$ciami, wyrazona w procentach spadku wytrzymatosci wahata sie pomiedzy 2,9% a 22,9%
w okresie jesiennym, w okresie zimowym wyniosta 29% (tablica 2).

W okresie jesiennym temperatury srednie, maksymalne i minimalne byty zblizone dla prébek oznaczo-
nych nr 156 i wahaty sie od okoto -0,5°C do okoto 37,2 °C. W okresie zimowym (prébka opisana nr 406)
temperatura Srednia wynosita 3,8 °C, maksymalna 10,6 °C, natomiast minimalna -4,1 °C. W tym przy-
padku otrzymano najwyzszy spadek wytrzymatosci probek w porownaniu z analogicznymi probkami
dojrzewajgcymi normowo wynoszacy 29%.

W warunkach budowy bardzo czesto probki przechowuije sie w pomieszczeniach zamknietych w wa-
runkach powietrzno-suchych.

Na rysunku 2 przedstawiono poréwnanie wytrzymatosci na sciskanie probek betonu dojrzewajgcych
zgodnie z zaleceniami normy z probkami przechowywanymi w warunkach powietrzno-suchych w po-
mieszczeniu zamknigtym.
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Rysunek 2. Wytrzymatosci na sciskanie probek betonu dojrzewajgcych zgodnie z zaleceniami normy i przecho-
wywanych w warunkach powietrzno-suchych w pomieszczeniu zamknigtym

Z przedstawionych wynikow widac¢, ze w tym przypadku rowniez uzyskane wyniki badan wy-
trzymatosci na Sciskanie probek w stosunku do prébek przechowywanych normowo majg
nizsze wartosci. W tablicy 3 zamieszczono roznice wytrzymafosci wyrazong jako procento-
wy spadek wytrzymafosci. Dla probek przechowywanych w warunkach powietrzno-suchych
w pomieszczeniu zamknietym spadek wytrzymatosci wahat sie od okoto 2% do 15%, Sredni spadek
wytrzymatosci wyniost 8,2 %.

Zarejestrowana temperatura srednia w pomieszczeniu wynosita 21,3°C, minimalna 11,4 °C, natomiast
maksymalna 32,2 °C.



Tabela 3. Spadek wytrzymatosci probek dojrzewajacych w warunkach powietrzno-suchych w pomieszczeniu
zamknietym w poréwnaniu do prébek dojrzewajgcych normowo

LP  Oznaczenie préb Srednia wytrzymato$é Srednia gestos¢  Réznica
na sciskanie [MP] betonu [kg/m?] wytrzymatosci [%]

1 156/204/N 35,9 2350 17,5
156/204/C 29,6 2260

2 156/206/N 42,1 2340 24
156/206/C 411 2290

3 156/207/N 38 2300 -7,6
156/207/C 40,9 2260

4 156/211/N 36,7 2320 10,3
156/211/C 32,9 2250

5 156/214/N 36,1 2310 17,2
156/214/C 29,9 2270

6 156/218/N 34,2 2330 41
156/218/C 32,8 2260

7 156/225/N 37,9 2340 6,9
156/225/C 35,3 2260

8 406/34/N 44,5 2270 15
406/34/C 37,8 2190

Oznaczenia:

Prébki przygotowane zgodnie z normag PN-EN 12350-1:2011:
N: Przechowywane wg normy PN-EN 12390-2:2011
C: Przechowywane w warunkach powietrzno-suchych w pomieszczeniu zamknigtym

4.  WPLYW WARUNKOW TRANSPORTU PROBEK DO LABORATORIUM NA WYTRZYMALOSC
NA SCISKANIE

4.1 Wplyw transportu swiezego betonu na wytrzymatos$é probek

W praktyce niektorych laboratoriow zauwaza sie, ze z uwagi na brak czasu wymaganego na prawidto-
we pobranie i przygotowanie prob, Swieza mieszanka betonowa zostaje umieszczona w formach nor-
mowych a nastepnie probki swiezo zaformowane sg transportowane do laboratorium. Norma PN-EN
12390-2:2011 [4] wyraznie mowi, ze probki nalezy zabezpieczy¢ przed wstrzgsami i drganiami oraz
pozostawi¢ je w formach co najmniej 16 godzin.

Na rysunku 3 przedstawiono poréwnanie wytrzymatosci na sciskanie po 28 dniach prébek betonu
przygotowanych, transportowanych oraz dojrzewajgcych zgodnie z zaleceniem normy [4] z prébkami,
ktore zostaty transportowane do laboratorium bezposrednio po zaformowaniu w formach normowych
(150x150x150) mm, gdzie nastepnie dojrzewaty w warunkach normowych.
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Rysunek 3. Wytrzymatosci na Sciskanie probek betonu transportowanych zgodnie z zaleceniami norm
i transportowanych bezposrednio po zaformowaniu

Tabela 4. Spadek wytrzymatosci prébek transportowanych bezposrednio po zaformowaniu w poréwnaniu do

probek dojrzewajgcych normowo

LP Oznaczenie Srednia wytrzymatosé Srednia gestosé
na Sciskanie [MP]

préb
1 156/204/N
156/204/T
2  156/206/N
156/206/T
3  156/207/N
156/207/T
4 156/211/N
156/211/T
5 156/214/N
156/214/T
6 156/218/N
156/218/T
7  156/225/N
156/225/T
8  406/34/N
406/34/T
Oznaczenia:

35,9
345
42,1
38,8
38

35,3
36,7
37,2
36,1
35,2
34,2
33

37,9
35,9
445
43

betonu [kg/m?]

2350
2350
2340
2360
2300
2300
2320
2360
2310
2320
2330
2340
2340
2350
2270
2280

Probki przygotowane zgodnie z normg PN-EN 12350-1:2011:
N: Transportowane zgodnie z normg
T: transportowanych bezposrednio po zaformowaniu

Réznica wytrzymatosci [%]

3,9

7,8

71

1,4

25

3,5

5,3

3,4

77
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W tabeli 4 zamieszczono roznice wytrzymatosci wyrazong jako procentowy spadek wytrzymatosci.
Z przedstawionych danych wynika, ze transport swiezo zaformowanych probek betonu ma wptyw na
otrzymane wyniki wytrzymatosci na sciskanie.

Maksymalny spadek wytrzymatosci wynosi 7,8%, w przypadku probek oznaczonych 156/206
i 156/206/T. Nie zauwazono wzrostu gestosci probek transportowanych bezposrednio po zaformowaniu.
W przypadku probek, kiore byty transportowane w postaci Swiezego betonu bardzo duze znaczenie na
uzyskiwane wyniki ma m.in. segregacja skfadnikow swiezej mieszanki betonowej oraz czas wigzania
cementu.

4.2 Wplyw temperatury transportu stwardniatych prébek na wytrzymatos¢ na sciskanie

W celu okreslenia wptywu temperatury podczas transportu probek w okresie letnim i zimowym z placu
budowy samochodem, ktory nie ma klimatyzacji do laboratorium, probki przygotowano w nastepujacy
sposob:

Symulacja warunkoéw letnich

Prébki wykonano i przechowywano zgodnie z normg PN-EN 12350-1:2011 i PN-EN 12390-2:2011
[4, 6], nastepnie po trzech dniach probki zostaly umieszczone w temperaturze 50°C na 5 godzin. Pod-
czas przechowywania w temperaturze 50°C probki owinieto w wilgotng tkanineg. Po okresie 5 godzin
(zatozony maksymalny czas transportu probek do laboratorium) prébki przechowywano zgodnie z nor-
ma wg normy PN-EN 12390-2:2011 [4].

Symulacja warunkéw zimowych

Prébki wykonano i przechowywano zgodnie z normg PN-EN 12350-1:2011 i PN-EN 12390-2:2011
[4, 6], nastepnie po trzech dniach prébki umieszczono w pojemniku izolowanym styropianem o grubo-
8ci 2 cm, ktory przeniesiono do temperatury -10°C na 5 godzin. Po okresie 5 godzin prébki przecho-
wywano zgodnie z normg wg normy PN-EN 12390-2:2011 [4].

Otrzymane wyniki wytrzymatosci na Sciskanie prébek sezonowanych w ww. warunkach porownano
z analogicznymi probkami, ktore dojrzewaty zgodnie z wytycznymi normy. Uzyskane wyniki przedsta-
wiono w tablicy 5.

Tabela 5. Wytrzymatos¢ na Sciskanie probek

LP Sposodb Srednia Srednia gestos¢  Roéznica
przechowywania wytrzymatosé betonu wytrzymatosci
prob na $ciskanie [kg/m?] [%]

[MP]

1 Warunki normowe 52,6 2290

2 Symulacja warunkow 50,7 2290 -3,6
letnich

3 Symulacja warunkow 53,6 2310 1,9
zimowych:

Z przedstawionych danych wynika, ze dla prébek przewozonych z placu budowy do laboratorium,
zabezpieczonych w opisany powyzej sposob na wyniki wytrzymatosci nie majg znaczacego wptywu.
W przypadku symulacji warunkow letnich otrzymano wyniki badan wytrzymatosci o okoto 4% nizsze
niz dla probek przechowywanych normowo. W przypadku symulacji warunkow zimowych pomimo



otrzymano wytrzymatoS¢ o okoto 2% wyzszg niz dla probek przechowywanych normowo. Wartosci
te niejednokrotnie mieszczg sie w oszacowanej przez laboratoria niepewnosci badania wytrzymatosci
betonu na Sciskanie.

5. PODSUMOWANIE

Na placach budowy czesto zdarza sie, ze prébki betondéw przeznaczone do badan wytrzymatosci na
Sciskanie przechowywane sg w sposob nieprawidtowy. Budowy czesto nie przykiadajg nalezytej wagi
do wilgotnosci oraz temperatury przechowywania prébek. Probki sg przechowywane w przypadkowych
miejscach nierzadko narazonych na petne oddziatywanie srodowiska, tj. nastonecznienie, wiatr, deszcz
czy mroz. Dzieje sie tak zarowno z probkami $wiezego betonu jak i z probkami betonu juz stwardniatego.
Dlategotezlaboratoria otrzymujac probki do badan przechowywane wtakich warunkach musza byc¢ swia-
dome, ze otrzymane wyniki moga réznic sie od wynikdw jakie otrzymano by w przypadku przechowywa-
nia probek zgodnie z wytycznymi normy. Bardzo jest to wazne przy ocenie klasy wytrzymaftosci batonu.
W referacie przedstawiono wyniki badan ktére obrazujg jak otrzymane wyniki mogag rozni¢ sie miedzy
sobg w zaleznosci od warunkow sezonowania probek.

Na podstawie uzyskanych wynikéw badan wytrzymatosci na sciskanie dla probek normowych i probek
przechowywanych w naturalnych warunkach atmosferycznych na budowie mozna powiedzie¢, ze wy-
trzymato$c¢ prébek przebywajgcych w warunkach naturalnych moze by¢ o 1 klase wytrzymatosci nizsza
niz probek normowych w okresie jesiennym. Dla probek przechowywanych w naturalnych warunkach
atmosferycznych na budowie w okresie zimowym uzyskano wytrzymatosci na sciskanie o 2 klasy wy-
trzymafosci nizsze w porownaniu z analogicznymi prébkami przechowywanymi normowo. Dla probek
przechowywanych w warunkach powietrzno-suchych w pomieszczeniu zamknietym otrzymano réw-
niez wytrzymatosci o 1 klase nizsze niz dla prébek normowych.

Transport swiezo zaformowanych probek betonu rowniez ma wpltyw na otrzymane wyniki wytrzymato-
Sci na sciskanie.

Wptyw niewtasciwego obchodzenia sie z probkami na otrzymywane wyniki badan potwierdzit jak wazne
jest ich przygotowanie oraz pielegnacja. W kazdym z rozwazanych przypadkow uzyskano rozbieznosci
wynikow w stosunku do probek przygotowanych i pielegnowanych normowo dlatego tez laboratoria
powinny bezwzglednie stosowac sie do zalecen odpowiednich norm a w przypadku badan stward-
niatych probek betonu przygotowywanych przez budowe czy tez przez wytworcow betonu powinny
zwracac uwage na to jak dostarczane probki do badan powinny by¢ przygotowywane i pielegnowane
w celu uzyskania poprawnych wynikow badan.
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Wyniki badan genetycznych - analiza statystyczna
| sprawozdanie z badan

Dynamiczny rozwoj badan genetycznych w ostatnich latach stwarza koniecznosc state-
go dostosowywania narzedzi biologii molekularnej do istniejgcych potrzeb w identyfikacji
sprawcow przestepstw. Duzy nacisk kladziony jest na standaryzacje badar, ktora wymusza
opracowanie jednolitych procedur postepowania podczas wykonywania badar w labora-
toriach badawczych i wzorcujgcych. Zapewnienie jakosci uzyskiwanych wynikow badari
genetycznych w laboratorium jest realizowane poprzez zastosowanie wspofczesnie do-
stepnych narzedzi biologii molekularnej, precyzyjng aparature pozwalajgcg z wysokg czufo-
Scig wykonac pomiary, metod analizy pomiardw, wykorzystanie metod analizy statystyczney.
W niniejszej prezentacji przedstawione zostang metody stosowane w badaniach genetycz-
nych majgce na celu identyfikacje osobniczg oraz oparte na nich sposoby prezentacji wy-
nikow badan przy uzyciu narzedzi statystycznych.

1.  WSTEP

W dobie zapotrzebowania wymiaru sprawiedliwosci na uzyskanie mocnego srodka dowodowego
w procesie sgdowym, duzy nacisk ktadziony jest na uzyskanie rzetelnej opinii kryminalistycznej w dzie-
dzinie badan biologicznych. Dzisiejsza genetyka dysponuje szeregiem metod i technik pozwalajgcych
precyzyjnie przeprowadzi¢ proces dowodzenia podczas wykonywania ekspertyz kryminalistycznych.
Referencyjne, miedzynarodowe osrodki wykonujace badania w dziedzinie nauk sadowych sformu-
towaty kryteria i wymagania, jakie powinny zosta¢ spetnione podczas wykonywania ekspertyz sgdo-
wych. Wymagania te dotyczg zaréwno procedur badawczych, jak i kompetencji biegtego. Ogromne
i nieocenione zastugi w tym zakresie posiada Europejska Sie¢ Instytutéw Nauk Sgdowych (ENFSI).
Organizacja ta zrzesza najwieksze europejskie instytuty i laboratoria kryminalistyczne. Obecnie liczy
ona 64 cztonkow z 36 krajow. Swoim zasiegiem merytorycznym obejmuije prace ponad 6000 eksper-
téw z réznych dziedzin kryminalistyki. Jej gtownym zadaniem jest propagowanie zasad dobrej praktyki
laboratoryjnej oraz miedzynarodowych standarddw gwarantujgcych najwyzszg jakos¢ badan i kompe-
tencji personelu wykonujgcego te badania. W ramach ENFSI funkcjonujg grupy robocze zajmujgce sie
poszczegolnymi dyscyplinami kryminalistyki. Grupa robocza ds. DNA dziatajgca przy ENFSI zajmuje
sie jest propagowaniem rozwoju badan genetycznych w Europie, wymiang danych genetycznych na
poziomie miedzynarodowym, opracowywaniem procedur obowigzujgcych podczas wykonywania tych
badan oraz organizowaniem miedzylaboratoryjnych testow biegtosci. Do standaryzaciji badan przy-
czyniajg sie takze organizacje takie jak: CENELEC, CEN, PKN poprzez opracowywanie norm zawie-
rajgcych wymagania, kierowanych do laboratoriow badawczych. Standaryzacja badanh jest waznym
elementem zapewnienia jakosci, rzetelnosci oraz wiarygodnosci wynikéw badan. Swiadczy tym sa-
mym o organizacji, ktora dzieki zapewnieniu przejrzystosci swojej struktury staje sie konkurencyjna na
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rynku swiadczonych przez nig ustug. Policyjne laboratoria kryminalistyczne podjety wysitki, by wdrozy¢
obowigzujgce standardy do praktyki badawczej czego wynikiem jest uzyskanie przez nie akredytaciji.
Akredytacja jest obiektywnym potwierdzeniem kompetenciji laboratorium. Centralne Laboratorium Kry-
minalistyczne Policji jako jedno z pierwszych policyjnych laboratoriéw kryminalistycznych w Polsce
otrzymato akredytacje na zgodnosc z normg PN EN ISO/IEC 17025:2005 ,,0gdine wymagania dotycza-
ce kompetencji laboratoriow badawczych i wzorcujgcych”, w kidrej zawarte sg zalecenia kierowane do
laboratoriéw badawczych. Konsekwencjg akredytacji badan biologicznych sg procedury i instrukcje
badawcze opisujgce w sposob szczegotowy proces badawczy od momentu nadestania zlecenia do
momentu opracowania sprawozdania z badan. Opracowane przez CLKP procedury dotyczg takze
kompetencji personelu badawczego oraz wyposazenia wykorzystywanego w badaniach. Dzieki state-
mu doskonaleniu Systemu Zarzgdzania Jakoscig, opinie z zakresu badan biologicznych sg rzetelnym
dokumentem, ktory stanowi cenny dowdd z badan w sadzie. Wyniki badan biologicznych czesto sg
jedynym dowodem w procesie, na podstawie ktérego sagd orzeka o winie i dokonuje wymiaru kary.
Dlatego tez dbatosc, zapewnienie jakosci i kompetencije personelu podczas wykonywania ekspertyzy
kryminalistycznej sg bardzo istotnymi elementami w postepowaniu biegtego.

2. PRZEDMIOT BADAN

Przedmiotem badan biologicznych sg slady pochodzenia ludzkiego: slady krwi, $liny, nasienia, slady
wydalin organizmu ludzkiego, wtosy oraz fragmenty tkanek migkkich i twardych. Naleza tez do nich nie-
widoczne gotym okiem slady kontaktowe, powstate podczas dotykania réznego rodzaju przedmiotdw.
Slady biologiczne zabezpieczone na miejscu zdarzenia poprzez zebranie ich z podtozem lub zebrane
Z niego stanowig materiat dowodowy. W celach poréwnawczych, jesli to mozliwe, zabezpieczany jest
takze materiaf biologiczny poréwnawczy w postaci wymazu ze Sluzéwki policzkow lub wiosow. Przeka-
zany do laboratorium materiat biologiczny jest zabezpieczony zgodnie z obowigzujgcymi przepisami
zaréwno technicznie, jak i procesowo. Sposob zabezpieczenia nadestanego materiatu kazdorazowo
podlega sprawdzeniu i ocenie przez eksperta. Nieprawidtowo zabezpieczony materiat odsytany jest
Zleceniodawcy. Kazdemu obiektowi badan nadawane jest w laboratorium indywidualne oznaczenie
w postaci kodu paskowego, gwarantujgcego jego jednoznaczng identyfikacje podczas procesu ba-
dawczego. Materiat poddawany jest nastepnie ogledzinom. Przy uzyciu testéw wstepnych mniej lub
bardziej specyficznych identyfikowany jest rodzaj substancji obecnej w materiale biologicznym. Wyse-
lekcjonowane przez eksperta probki poddawane sg badaniom genetycznym.

3. METODY BADAN

Norma PN EN ISO/IEC 17025:2005 naktada na laboratoria akredytowane obowigzek wykonywania
badan zgodnie z opisanymi przez laboratorium procedurami. Pocigga to za sobg koniecznos$¢ opisania
w nich catego procesu badawczego. Wszelkie czynnosci badawcze wykonywane z pobranymi w labo-
ratorium probkami sg odpowiednio udokumentowane, aby umozliwi¢ state ich monitorowanie podczas
wykonywania badan. Kazda nowa metoda wdrazana do rutynowej pracy jest uprzednio sprawdza-
na podczas doswiadczen walidacyjnych. Ma to na celu potwierdzenie jej uzytecznosci i skuteczno-
sci w badaniach. Wyniki walidacji dokumentowane sg w raporcie i przedstawiane personelowi do
zapoznania przed jej wdrozeniem. W kryminalistycznych badaniach biologicznych wykorzystywane sg
zestawy do identyfikacji osobniczej, zawierajgce pigtnascie identyfikacyjnych markeréw genetycznych
oraz marker pici.



3.1 lzolacja DNA

Pobrane z materiatu dowodowego czy porownawczego probki do badan poddawane sg procesowi
izolacji DNA. Ma ona na celu uzyskanie oczyszczonego materiatu genetycznego. W laboratorium sto-
sowane sg réznego rodzaju metody izolacji, a ich zastosowanie i wybdr uzalezniony jest od rodzaju
materiatu biologicznego.

3.2 Oznaczenie ilosci DNA

W celu oznaczenia ilosci DNA wykorzystywana jest metoda Real-Time PCR polegajgca na pomiarze
fluorescencyjnym DNA z zastosowaniem hybrydyzujgcych sond znakowanych barwnikami fluorescen-
cyjnymi. Jest to metoda specyficzna dla ludzkiego DNA, ktéra z duzg precyzjg okresla jego ilos¢.

3.3 Amplifikacja DNA

Uzyskany DNA wymaga namnozenia, tj. jego powielenia. W tym celu wykorzystywana jest metoda mul-
tipleksowej amplifikacji DNA (reakcja PCR), polegajaca na powieleniu ilosci DNA przy zastosowaniu
zestawow odczynnikow do identyfikacji osobniczej. Nowe metody amplifikacji w multipleksowych sys-
temach STR umozliwiajg powielenie wielu uktadéw w jednej reakcji. Skraca to czas, w jakim zachodzi
reakcja amplifikacji. Biologia molekularna dysponuje dzisiaj szeregiem takich zestawdw, charaktery-
zujacych sie doktadnoscig, powtarzalnoscig i specyficznoscig. W kryminalistycznych badaniach biolo-
gicznych wykorzystywane sg roznego rodzaju zestawy komercyjne. Jedne z nich stuzg do identyfikaciji
krétkich, powtarzalnych polimorficznych fragmentéw autosomalnego DNA jadrowego oraz takie, ktore
wykorzystywane sg do identyfikacji DNA obecnego na chromosomach ptci. Rodzaj zastosowanego
zestawu uzalezniony jest od rodzaju zdarzenia i materiatu biologicznego.

3.4 Elektroforeza

Namnozone produkty reakcji PCR rozdzielane sg w procesie elektroforezy przy zastosowaniu wysoce
specjalistycznego sprzetu tj. w analizatorach genetycznych. Proces ten zachodzi w obecnosci standar-
du wewnetrznego oraz przy zastosowaniu wzorca w postaci drabiny allelicznej. Obraz, jaki uzyskuje
sie w wyniku elektroforezy zostaje poddany analizie i interpretacji przez eksperta przy zastosowaniu
opisanych w procedurach zasad.

4.  ANALIZA STATYSTYCZNA WYNIKOW BADAN

Wyniki badan genetycznych w postaci profili DNA poddawane sg analizie przy uzyciu specjalistyczne-
go oprogramowania. Podczas takiej analizy obowigzujg Scisle okreslone procedury. Sg w nich zawarte
zasady interpretacji wynikow badan zgodne z migdzynarodowymi standardami. W zaleznosci od uzy-
skanego wyniku badan, w analizie i interpretacji wykorzystywane sg wzory statystyczne stuzgce do
oszacowania wyniku badan. Sg to najczescie;:

4.1 Prawdopodobienstwo przypadkowej zgodnosci

Metoda ta oparta jest na hipotezie odnoszacej sie do pochodzenia DNA w badanym sladzie. Prawdo-
podobienstwo przypadkowej zgodnosci obliczane jest wtedy, gdy podczas analizy wyniku z badan
DNA zakfada sie hipoteze, ze DNA uzyskany z materiatu dowodowego nie pochodzi od osoby podej-
rzanej, mimo zgodnosci wszystkich alleli w badanych uktadach, tylko moze pochodzi¢ od przypadko-
wej niespokrewnionej z podejrzanym osoby z populacji. Wyraza sie ono we wzorze:
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P(E/H,) = 2p,p, (heterozygota) M
lub

P.(E/H,) = (py)? (homozygota) 2
gdzie:
P.— oznacza prawdopodobienstwo,
E — oznacza dowdd z badanh DNA,
H, — zalozona hipoteza,
P, | Py — 0znaczajg czestosci wystgpowania alleli A i B w populacii,
p. — 0znacza czgstos¢ wystepowania allela C w populacii.
Koncowa wartos¢ oznacza, jakie jest prawdopodobienstwo, ze przypadkowa niespokrewniona z po-
dejrzanym osoba z populacji mogtaby mie¢ taki sam profil genetyczny.

4.2 Prawdopodobienstwo wykluczenia

Okresla ono, z jakim prawdopodobienstwem przypadkowa osoba z populacji moze by¢ wykluczona
jako zrodto DNA w badanym sladzie. Wyraza sie ono we wzorze:

P, = 1-2p,p; (heterozygota) Q)
lub

P, = 1-(p.)? (homozygota) 4
gdzie:
P, — oznacza prawdopodobienstwo wykluczenia
Koncowa wartos¢ oznacza, jakie jest prawdopodobienstwo, ze przypadkowa niespokrewniona z po-
dejrzanym osoba z populaciji mogtaby by¢ wykluczona jako Zzrodio DNA w badanym $ladzie.

4.3 lloraz wiarygodnosci LR (ang. Likelihood Ratio)

Wartos¢ LR wyraza site dowodu z badar DNA przy zatozeniu dwéch alternatywnych hipotez odno-
szgcych sie co do pochodzenia DNA w badanym $ladzie, stawianych najczesciej przez oskarzyciela
i obronce.

Hipoteza oskarzyciela (H ) zakiada, ze badany slad biologiczny pochodzi od podejrzanego, o czym
Swiadczy zgodnos¢ profili DNA dla materiatu dowodowego i poréwnawczego.

Hipoteza obrony (H,) zaktada, ze DNA w badanym sladzie pochodzi od przypadkowej niespokrewnio-
nej osoby z populacji, mimo zgodnosci profili DNA.

LR =P (EH) : P(EH,) (5)

gdzie:

E — oznacza dowdd z badan,

H, — oznacza hipotezg oskarzyciela,
H, — oznacza hipoteze obrony.

5.  ANALIZA | INTERPRETACJA WYNIKOW BADAN - WNIOSKI

W badaniach biologicznych mozliwe sg nastepujace rodzaje wnioskowania:
1. Otrzymano czysty petny profil osoby.
2. Otrzymano niepetny profil osoby.



3. Otrzymano mieszaning DNA
. od dwdch osoéb,
e od kilku oséb.

4. Otrzymano $ladowg ilo$¢ DNA.

5. Nie otrzymano produktéw amplifikacji DNA.

Kazdemu wynikowi przypisywana jest konkluzja stowna w postaci wniosku, ktéra zawarta jest w opinii
z badan.

6. SZACOWANIE NIEPEWNOSCI WYNIKOW BADAN

Wykorzystywana w laboratorium metoda badar DNA jest metodg jakosciowa, ktora uniemozliwia Sciste,
metrologiczne szacowanie niepewnosci pomiaréw. W celu potwierdzenia prawidtowego przebiegu pro-
cesu oraz powtarzalnosci wynikow badan, laboratorium zidentyfikowato czynniki wptywajace na wyniki
badan. Nalezg do nich miedzy innymi: precyzja i kompetencje personelu oraz wyposazenie do badan.

7.  ZAPEWNIENIE JAKOSCI WYNIKOW BADAN

W trosce o dobro klienta oraz zapewnienie wiarygodnego i miarodajnego wyniku badan genetycznych,
w kazdym akredytowanym laboratorium powinny by¢ opracowane procedury zapewnienia jakosci uzy-
skiwanych wynikéw badarn. Centralne Laboratorium Kryminalistyczne Policji posiada takie procedury.
Dotyczg one zaréwno stosowanej procedury badawczej, stosowanego w badaniach wyposazenia,
a takze kompetencji personelu badawczego. Zapewnienie jakosci wynikow badan na poziomie pro-
cedury polega na witgczaniu do rutynowej pracy przy kazdym etapie badan, kontroli pozytywnej tj.
profilu 0 znanym genotypie, dla ktérej pozytywny wynik wskazuje na poprawnos¢ przeprowadzonego
badania oraz kontroli negatywnej, dla ktérej pozytywny wynik swiadczy o czystosci procesu. Zapew-
nienie jakosci wynikow badarn na poziomie wyposazenia polega na systematycznym jego sprawdza-
niu i serwisowaniu. Kazde urzgdzenie w laboratorium majgce wptyw na wyniki badan jest oznaczone
etykieta, zawierajgcg informacje o statusie nadzoru metrologicznego. Personel wykonujgcy badania
uczestniczy ponadto w badaniach miedzylaboratoryjnych oraz badaniach biegtosci organizowanych
przez zewnetrzne renomowane jednostki. Z badan tych laboratorium otrzymuje kazdorazowo certyfika-
ty uczestnictwa potwierdzajgce kompetencije laboratorium w dziedzinie badan biologicznych.

8. KOMPETENCJE PERSONELU

Zlecone badania biologiczne prowadzone sg przez eksperta posiadajgcego uprawnienia do samodziel-
nego wydawania opinii w policyjnych laboratoriach kryminalistycznych. Uprawnienia takie nadaje Dy-
rektor Centralnego Laboratorium Kryminalistycznego po pozytywnie zakonczonym procesie szkolenia
oraz zdanym egzaminie. Ponadto personel uczestniczy w szkoleniach doskonalgcych i w sposob ciggty
podnosi swoje kwalifikacje. Wszelkie upowaznienia do wykonywania poszczegdlnych etapow badan sg
udokumentowane w kartach kompetencji personelu badawczego oraz pomocniczego i technicznego.

9.  WYPOSAZENIE DO BADAN

Wyposazenie wykorzystywane w badaniach majace bezposredni wptyw na wyniki badan objete jest
statym nadzorem metrologicznym. Nadzor ten zapewniony jest w gtownej mierze poprzez okresowe
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sprawdzenia przez autoryzowany serwis. Rodzaj nadzoru oraz jego czestotliwos¢ zawarte sg w harmo-
nogramie wzorcowania/sprawdzania/przegladéw na kazdy rok. Ponadto pomigdzy regularnym serwi-
sem wyposazenie podlega sprawdzeniu biezacemu lub przed kazdym uzyciem. Sprawdzenia takiego
dokonujg osoby do tego uprawnione, posiadajgce stosowne upowaznienia.

10. SPRAWOZDANIE Z BADAN

Proces badawczy oraz prezentowanie wynikow badan biologicznych szczegétowo przedstawiane jest
w postaci dokumentu zwanego opinig. Opinia z zakresu badan biologicznych sporzgdzana jest przez
eksperta i zawiera elementy wymagane przez Kodeks Postepowania Karnego, jako gtéwny dokument
dla biegtego sgdowego. W opinii z badanh prezentowany jest oprocz wymogéw formalnych, szczegé-
towy opis nadestanego do badan materiatu oraz wszystkich czynnosci badawczych, jakim poddany
by on podczas wykonywania ekspertyzy kryminalistycznej. Ponadto kazdemu otrzymanemu wynikowi
przypisywana jest konkluzja sfowna, ktora okresla site dowodu z badan i wyraza sie ona we wnioskach
do opinii.
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Profilowanie

jako sposob grupowania i ustalania podobienstwa
pomiedzy wynikami pomiarow analitycznych

na przykiadzie badan siarczanu amfetaminy

W referacie przedstawiono zarys sposobu porownywania probek pod wzgledem skfadu
chemicznego zanieczyszczen amfetaminy na przykfadzie badan tej substancji metodg
chromatografii gazowej sprzezonej ze spektrometrig mas. Scharakteryzowany zostat spo-
SOb transformacji wynikdw badar do postaci umozliwiajgcej ich opracowanie statystyczne,
przedstawione zostaty miary odlegfosci wraz ze sposobem grupowania wynikow, a takze
omowiona zostafa rola profilowania amfetaminy w badaniach kryminalistycznych.

1.  WPROWADZENIE

Specyfika badan wykonywanych przez kryminalistyczne laboratoria analityczne okreslona jest poprzez
zadania jakie stojg przed kryminalistykg jako nauka. Zadania te to przede wszystkim pomoc w ustaleniu
czy fakt popetnienia przestepstwa rzeczywiscie miat miejsce, odtworzenie przebiegu zdarzenia, identy-
fikacja sprawcy przestepstwa oraz wspieranie procesu zapobiegania tego typu zjawiskom w przyszto-
sci. W wielu przypadkach rola analityka konczy sie na pierwszym zadaniu i wowczas sprowadza sie ona
do identyfikacji substancji, ktorej posiadanie jest zabronione, np. narkotykow syntetycznych takich jak
amfetamina. Aby moc péjs¢ krok dalej i okresli¢ zrodto probki narkotyku oraz jego zwigzek z prébkami
przebadanymi wczesniej, koniecznym jest posiadanie odpowiedniego narzedzia, ktore umozliwia gru-
powanie i ustalanie podobiehstwa pomiedzy wynikami pomiaréw analitycznych. Profilowanie jest takim
narzedziem i moze by¢ wykorzystane takze do zastosowan nie zwigzanych z kryminalistyka.

2.  PROFILOWANIE

Poprzez analogie do genetyki, profilowanie polega na okresleniu chemicznej charakterystyki — profilu
badanej prébki. W przypadku amfetaminy, ktdra w postaci siarczanu jest najczesciej wystepujacym
w Polsce narkotykiem syntetycznym, charakterystyka polega na okresleniu chemicznego skfadu za-
nieczyszczen wystepujgcych réwnolegle wraz z gidéwnym skfadnikiem. Obecnos¢ oraz rodzaj zanie-
czyszczen zalezy od zastosowanej metody syntezy, co skutkuje obecnoscig okreslonych charaktery-
stycznych dla tej metody sladow prekursorow uzytych do reakcji, produktéw reakcji ubocznych oraz
zanieczyszczenh pochodzgcych od substratéw bgdz rozpuszczalnikow. Ponadto, na kazdym etapie pro-
dukcji bgdz dystrybucji moga zosta¢ dodane zwigzki majace za zadanie zwiekszenie masy narkotyku
badz zintensyfikowanie dziatania substancji czynnej, ktdre rowniez majg wptyw na profil danej probki
narkotyku.
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3.  WYBOR MARKEROW

Pierwszym krokiem do opracowania metody profilowania jest stworzenie katalogu zanieczyszczen
zwigzkdéw chemicznych stanowigcych markery wystepujgce w prébkach rzeczywistych. Taki katalog
moze powstac w wyniku samodzielnej syntezy gtéwnego sktadnika w laboratorium, a nastepnie iden-
tyfikacji zanieczyszczen, badz tez moze opierac sie 0 dane literaturowe lub informacje zgromadzone
w toku wczesniejszych analiz. Wybor markerow nie jest sprawg, prostg, gdyz muszg one zostac tak do-
brane, aby byly charakterystyczne dla danej prébki pod wzgledem takich cech jak np. metoda syntezy,
pochodzenia substratu, a jednoczesnie ich stezenie musi zmieniac sie w zaleznosci od warunkow re-
akcji, procesow oczyszczania i wydzielania zwigzku gtéwnego. Poza tym, prawidtowo wybrany marker
musi by¢ stabilny i jego stezenie nie powinno zmienia¢ sie wraz z uptywem czasu. W przypadku amfe-
taminy, zidentyfikowanych zostato 51 réznych zanieczyszczen, z ktérych do budowy modelu wybrano
33 markery, a w wyniku dalszej analizy statystycznej ich liczba zostata ograniczona do 26 markerow [1].

4. NUMERYCZNE OPRACOWANIE WYNIKOW

W profilowaniu amfetaminy wykorzystywana jest chromatografia gazowa z detektorem mas. Z uwagi
na ramy niniejszego opracowania, sposob przygotowania probek, optymalizacja metody oraz parame-
try analizy zostang pominiete a nacisk zostanie potozony na ewaluacje danych. Warunkiem koniecz-
nym do budowy modelu jest odpowiednia prezentacja wynikéw. Uzyskiwane chromatogramy ekspor-
towane sg w postaci plikow zawierajgcych miedzy innymi czasy retencji i wartosci pél powierzchni pod
pikami markeréw, a takze kod pozwalajgcy na indywidualizacje prébki. Nastepnie tworzony jest wektor
w n-wymiarowej przestrzeni euklidesowskiej, w taki sposob, ze kazda ze wspétrzednych odpowiada
polu powierzchni pod pikiem danego markera.

x=(x1,x2,...,xn) M

Tak powstaty wektor wymaga dalszych przeksztatcer matematycznych, tak aby unikna¢ sytuacii, gdy
intensywnos¢ ktorejs ze wspotrzednych zdominuje koncowy wynik obliczen. Przeksztatcenia te majg
réwniez na celu uwzglednienie zmiennosci poszczegolnych wspodtrzednych niezaleznie od ich warto-
sci. Sposrod spotykanych w literaturze przeksztatcen wymieni¢ nalezy:

» normalizacje, ktora polega na podzieleniu kazdej ze wspotrzednych przez sume wszystkich wspot-
rzednych;

» standaryzacje, ktora polega na odjeciu od danej wspotrzednej wartosci Sredniej i podzieleniu uzy-
skanego wyniku przez odchylenie standardowe, przy czym wartos¢ srednia i odchylenie standardo-
we sg obliczane dla danej wspotrzednej na podstawie wszystkich rekordow;

« metode logarytmu dziesietnego, ktdra polega na obliczeniu logarytmu dziesiethego z kazdej wspot-
rzednej, pod warunkiem, ze nie jest ona rowna zero;

» metode pierwiastka, ktdra polega na obliczeniu pierwiastka czwartego stopnia z wartosci kazdej
wspotrzednej.

Kazda z powyzszych procedur ma swoje zalety i wady. Na przyktad standaryzacja pozwala na zrowna-
nie wktadu markerow o duzym i matym polu powierzchni pod pikiem. Ponadto wszystkie wspoétrzedne
przyjmujg wowczas wartosci z przedziatu od —1 do 1, sumaryczna srednia wynosi 0 a odchylenie stan-
dardowe 1. Wadg standaryzacji jest przyznawanie zbyt duzego wkiadu markerom o matej intensywno-
$ci piku oraz koniecznos¢ obliczania sredniej i odchylenia standardowego z duzej serii danych. Wazng
kwestig przy opracowywaniu wynikow jest rowniez sposob radzenia sobie ze wspoétrzednymi, ktdrych
wartos¢ jest rowna zero. Mozliwe sg dwa rozwigzania: wspotrzedne takie sg pomijane w obliczeniach
badz tez zero zastepowane jest przez wartosc¢, ktéra rowna jest potowie limitu detekcji metody.



W wyniku przeprowadzonych przeksztatcen uzyskuje sie macierz wynikdw o wymiarach m x n, w kiérej
wiersze odpowiadajg kolejnym obserwacjom natomiast kolumny to wspotrzedne wybranego wektora.

5.  MIARY ODLEGLOSCI

Kolejnym zabiegiem wymaganym do uporzgadkowania zbioru danych w grupy z elementami o zblizo-
nych cechach jest zdefiniowanie odlegtoéci pomiedzy dwoma wektorami. Odlegfos¢ ta jest traktowana
jako wyznaczniki podobienstwa pomiedzy dwoma wektorami. Najczesciej spotykanymi miarami odle-
gtosci sa:

» odlegtos¢ euklidesowska (2),

n

d(x,y)= > (x,=») @

i=1
« odlegtos¢ mierzona wspdtczynnikiem korelacji Pearsonar, (3),

d(x,y)=1-r, 3)

« odlegios¢ mierzona kwadratem wspdiczynnika korelacji Pearsonarr,  (4),

d(x,y)=\1-7] @

» odlegtos¢ Canberra (5),

d(x,y) =~y ©
. odlegtos¢ Czybyszewa (6), noe| X T

d(x,y)= maxQxi - yi|) (6)
e odlegtos¢ Manhattan (7),

d(x,7) = 2|x -y )

W celu poréwnania miedzy sobg efektywnosci poszczegdlnych miar uzyskiwane odlegtosci powinny
by¢ znormalizowane.

5.1 Miary odlegtosci wykorzystywane w Centralnym Laboratorium Kryminalistycznym Policiji

W 1993 roku, kiedy rozpoczeto profilowanie amfetaminy w éwczesnym CLK KGP profilowaniem objeto
15 markerow, charakterystycznych dla najbardziej popularnej w Polsce metody syntezy amfetaminy
— metody Leuckarta, a analizy wykonywane byty z wykorzystaniem chromatografu gazowego z detek-
torem ptomieniowo — jonizacyjnym (FID). Profile siarczanu amftetaminy budowane byty w ten sposob,
ze chromatogramy poddawano standaryzacji, natomiast miarg podobienstwa byta odlegtos$¢ mierzona
kwadratem wspofczynnika korelacji Pearsona [2]. W 2008 roku po zakoriczeniu roku projektu TEACH
MSD grupa markerdw zostata rozszerzona do 26 zwigzkéw, tak aby uwzgledni¢ zanieczyszczenia cha-
rakterystyczne rowniez dla rzadziej spotykanych metod syntezy: redukcyjnego aminowania oraz nitro-
styrenowej. Rutynowo rozpoczegto wykorzystywanie chromatografii gazowej z detektorem mas. Oba
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te elementy wymusity zmiane metody transformaciji uzyskiwanych chromatogramaéw, ktére od tego
momentu poddawano normalizacii, a nastepnie z wartosci kazdej ze wspotrzednych obliczano pierwia-
stek czwartego stopnia. Ponadto, przed normalizacjg, kazda ze wspotrzednych, ktora byt rowna zero
zostafa zastgpiona wartoscig 200, odpowiadajgca potowie limitu detekcji detektora mas. Dotychczas
stosowana miara podobienstwa ulegfa zastgpieniu przez znormalizowang odlegtosS¢ mierzong wspot-
czynnikiem korelacji Pearsona (8).

d(x,y)= 2"" *100 8)

Podobienstwo pomiedzy dwoma profilami wzrasta wraz ze zmniejszaniem sie wartosci odlegtosci wy-
razonej wzorem (8) i wowczas wykresy profili praktycznie pokrywajg sie (Rysunek 1). W przypadku
réznych profili (Rysunek 2) widoczne sg istotne rdznice w przebiegu wykresow, co ma réwniez odzwier-
ciedlenie w warto$ci d(X;,X,q)-

Graficzne perdwnanie dwdch profill nr? i nr4
disy, u,] = 0,02

il P e d
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Rysunek 1. Graficzne poréwnanie dwdch podobnych profili.

Graficone pordwnanie dwdch profill nr 7 i nr 2636
Al Npne) = 2,38

Rysunek 2. Graficzne poréwnanie dwoch réznych profili.

Ponadto po zakonczeniu projektu zmienione zostaty rowniez progi definiujgce uzyskiwane modele
prawdopodobienstwa pomiedzy dwoma profilami [3]. Progi te zestawiono w Tabeli 1.



Tabela 1. Stosowane modele podobienstwa prébek.

d(x,y) Opis podobienstwa

0,0 - 0,5 Probki pochodza z tej samej partii, bgdz z tego samego laboratorium wykorzystujacego
jedng recepture.

0,5+ 1,0 Prébki pochodzg z tego samego laboratorium i nie wykluczone, ze moga pochodzi¢
z tej samej partii.

1,0 - 2,0 Prébki najprawdopodobniej pochodzg z tego samego laboratorium lub laboratorium,
ktore wykorzystuje identyczng recepture.

>20 Prébki pochodzg z réznych zrodet.

Wartosci przedstawione w Tabeli 1 majg za zadanie poméc w organizacji danych gromadzonych
w zbiorze danych i powinny by¢ traktowane jako wytyczne. Koricowa ocena podobienstwa pomieg-
dzy dwoma chromatogramami powinna by¢ poparta doktadng analizg réznic i podobienstw surowych
chromatogramoéw i odpowiadajgcych im widm masowych.

Projekt TEACH MSD zaowocowat réwniez wdrozeniem nowego ujednoliconego oprogramowania, stu-
zgcego do gromadzenia danych i umozliwiajgcego wymiane informaciji pomiedzy europejskimi labora-
toriami kryminalistycznymi.

6. GRUPOWANIE WYNIKOW BADAN

W profilowaniu amfetaminy do analizy zbioru danych wykorzystywane sg najczesciej dwie metody:
analiza sktadowych gtéwnych oraz analiza skupien. Analiza sktadowych gtéwnych polega na poszu-
kiwaniu wyjasnienia struktury zbioru za pomocg liniowych kombinacji pierwotnych zmiennych, w taki
sposob aby zredukowac liczbe zmiennych bez znaczgcej utraty informaciji [4]. Te liniowe kombinacije sg
nazywane sktadowymi gtownymi i obliczane sg na podstawie wartosci i wektorow wtasnych macierzy
kowariancji pierwotnego zbioru danych. Kazda ze sktadowych gféwnych wyjasnia czes¢ zmiennosci
zbioru, ktdra jest rowna wartosci wtasnej dzielonej przez poczatkowg liczbe zmiennych. Istotng kwe-
stig jest ustalenie liczby sktadowych gtownych. W tym celu stosowane sg rozne kryteria, najczesciej
spotykane to kryterium wartosci wiasnej oraz kryterium czesci wariancji wyjasnianej przez skfadowe
gtéwne. Zgodnie z pierwszym kryterium nalezy pozostawi¢ te sktadowe, dla ktérych wartos¢ wtasna
jest wieksza od 1. Kryterium czesci wariancji wyjasnianej przez sktadowe gtowne bazuje na arbitralnym
zatozeniu, jaki procent zmiennosci ma zosta¢ wyjasniona. Zmniejszenie ilosci wymiarow upraszcza
analize modelu, utatwia dalsze badanie zbioru, wskazuje na korelacje pomigdzy zmiennymi oraz moze
utatwi¢ decyzje o usunigciu pierwotnych zmiennych — markerow. Wyniki analizy sktadowych gfownych
przedstawiane sg zwykle graficznie za pomoca wykresu rozwigzan (ang. score plot) i wykresu wspot-
czynnikéw (ang. loading plot). Prébki, ktdre lezg blisko siebie na wykresie rozwigzan, sg podobne i ich
podobienstwo moze oznacza¢ w przypadku profilowania amfetaminy np. wspoéling metode syntezy.
Wykres wspotczynnikdw przedstawia zalezno$ci pomiedzy pierwotnymi zmiennymi. Punkty lezace bli-
sko siebie sg dodatnio skorelowane natomiast, te ktdre lezg naprzeciwko wzgledem poczatku uktadu
wspotrzednych sg skorelowane ujemnie. Korelacja pomiedzy poszczegdlnymi zmiennymi ma réwniez
zwigzek z zastosowang metodg syntezy.

Do analizy skupien wykorzystywana jest metoda hierarchiczna. W metodzie tej nie jest znana docelowa
ilos¢ klastrow a w wyniku jej realizacji powstaje wykres w postaci dendrogramu. Budowa dendrogramu
rozpoczyna sie od przypisania wszystkich rekordow do jednoelementowych klastrow. Nastepnie two-
rzona jest macierz par rekordow, dla ktérych wzajemna odlegtos$¢ d(x,y) jest najmniejsza. Kazda z par
tworzy kolejny klaster. W dalszym etapie obliczana jest odlegtos¢ pomiedzy nowopowstatymi klastra-
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mi, do czego stosuje sie rézne metody wyznaczania odlegtosci np. metode srodka ciezkosci, metode
najdalszego badz najblizszego sasiadami lub metode Warda bazujgca na analizie warianciji. Iteracja
konczy sie, gdy wszystkie dane potgczone zostang w jeden klaster. Liczbe klastréw mozna ustali¢ po-
przez odciecie gatezi dendrogramu na zgdanej wysokosci. Na Rysunku nr 3 przedstawiono w postaci
dendrogramu 620 profili amfetaminy zarejestrowanych w Centralnym Laboratorium Kryminalistycznym
Policji w 2012 roku. Dendrogram sporzadzono stosujgc odlegtos¢ mierzong wspétczynnikiem korela-
cji Pearsona oraz wykorzystujgc metode grupowania Warda. Prostokgtami zaznaczono przyktadowe
odciecie, w wyniku ktérego powstato 14 klastrow o nastepujgcej licznosci profili: 81, 34, 86, 66, 56, 36,
83,45,77,13,14,11,11i 7.

Rysunek 3. Profile amfetaminy zarejestrowane w 2012 roku przedstawione w postaci dendrogramu.

Analiza skupien wspomaga proces tworzenia klastrow, ktore zwykle generowane sg na podstawie od-
legtos¢ mierzonej wspotczynnikiem korelacji Pearsona zgodnie z wytycznymi przywotanymi w Tabeli
nr 1 i wskazujg na probki, ktére pochodzg z tego samego laboratorium.

7.  WSPOLPRACA MIEDZYNARODOWA

Laboratoria kryminalistyczne krajow europejskich zrzeszajg sie w tzw. Europejskiej Sieci Instytutéw
Nauk Sadowych (ang. ENFSI), ktorej zadaniem jest miedzy innymi zapewnienie wysokiej jakosci pro-
wadzonych badan. W ramach realizacji tego zadania organizowane sg: wspolne badania biegtosci po-
przez poréwnania miedzylaboratoryjne, opracowane sg procedury oraz metodyki badawcze, a takze
prowadzone sg bazy danych. Podczas europejskiego projektu AGIS w latach 2003-2007 prowadzone
byty badania nad harmonizacjg metody profilowania amfetaminy. Poczatkowo Centralne Laboratorium
Kryminalistyczne Policji uczestniczyto jako obserwator w projekcie CHEDDAR, a nastgpnie juz jako
aktywny cztonek w kontynuaciji projektu pod nazwg TEACH MSD. Polscy eksperci odpowiedzialni za
wdrozenie programu TEACH MSD ukonczyli szkolenie w finskim laboratorium kryminalistycznym oraz
uzyskali stosowne certyfikaty potwierdzajacego kompetencje pracownikdéw. Nalezy podkreslic, ze
wszyscy europejscy uczestnicy projektu zakupili identyczne chromatografy gazowe z detektorem mas
oraz wdrozyli te same procedury analityczne. Warunkiem petnego uczestnictwa w programie byto uzy-



skanie pozytywnego wyniku z testu kompetencyjnego, kiéry sktadat sie z szesciu etapdw i polegat na:

e wyznaczeniu wzglednej powtarzalnosci i odtwarzalnosci wewnatrzlaboratoryjnej wynikow w opar-
ciu 0 wzorcowg mieszaning kontrolng estrow i alkanow tak, aby Srednia wartos¢ nie przekraczata
1,5%;

e sprawdzeniu liniowosci metody;

e wyznaczeniu powtarzalnosci i odtwarzalnosci wewnatrzlaboratoryjnej wynikow w oparciu o analize
wzorcowych prébek amfetaminy otrzymanych w drodze syntezy metodg Leuckarta i metodg reduk-
cyjnego aminowania, tak aby Srednia wartos¢ odlegtosci zdefiniowanej za pomocg wspofczynnika
korelacji Pearsona (8) nie przekraczata odpowiednio wartosci 0,01 oraz 0,02 w przypadku analiz
prowadzonych w tym samym dniu oraz 0,07 i 0,10 w przypadku analiz prowadzonych w réznych
dniach;

e prawidfowej integracji dwudziestu chromatogramow prébek amfetaminy nadestanych przez lidera
projektu, tak aby réznice w odlegtosciach zdefiniowanych z pomocg wspétczynnika korelacji Pear-
sona (8) uzyskane przez lidera oraz przez laboratorium poddane testowi nie byly wigksze niz 0,1;

+ nadestaniu do laboratorium lidera projektu dziesigciu roznych prébek amfetaminy wraz z wynikami
i interpretacjg w celu ich weryfikacji w laboratorium lidera projektu.

Ponadto, potwierdzenie kompetencji Centralnego Laboratorium Kryminalistycznego Policji zostato wy-
kazane w 2005 roku poprzez uzyskanie akredytacji na zgodnos¢ z normg PN-EN ISO/IEC 17025:2005
w obszarze procedury badan siarczanu amfetaminy. Zaliczenie testu pozwolito na przytaczenie labo-
ratorium do europejskiej bazy, w ktorej kolekcjonowane sg profile amfetaminy wszystkich wspotpracu-
jacych panstw. W ramach grupy, dwa razy do roku organizowane sg rowniez testy biegtosci poprzez
poréwnania miedzylaboratoryjne, ktdre polegajg na analizie i interpretacji wynikow trzech prébek am-
fetaminy. W kazdym cyklu testéw prébki przygotowywane sg przez kolejnego uczestnika programu,
na ktorym spoczywa rowniez obowigzek opracowania zbiorczego raportu z porownan miedzylabora-
toryjnych.

8. PODSUMOWANIE

Postep oraz dostepnos¢ aparatury o coraz lepszych mozliwosciach badawczych sprawia, ze w nowo-
czesnym laboratorium generowana jest coraz wigksza ilos¢ wynikow analitycznych. ObfitoS¢ danych
utatwia tworzenie baz danych, a klasyczne metody chemometryczne, do jakich zalicza sie profilowanie,
umozliwiajg porzagdkowanie, klasyfikowanie oraz wyszukiwanie zwigzkéw pomiedzy danymi. Rozwoj
technik informatycznych a takze dostepnos¢ komercyjnych oraz otwartych statystycznych programow
komputerowych utatwia rowniez eksploracje danych. Wyniki profilowania amfetaminy umozliwiajg
ustalenie metody syntezy narkotyku, a takze dajg podstawy do oceny aktywnosci produkcyjnej niele-
galnego laboratorium narkotykowego. Ma to ogromne znaczenie w pracy operacyjnej Policji poniewaz
utatwia monitoring prekursoréw i odczynnikdw wykorzystywanych w syntezie oraz usprawnia proces
rozpracowywania sieci dystrybucji narkotykdw.
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Zarzgdzanie wynikami pomiarow wiasciwosci
fizyko-mechanicznych w kontekscie zr6znicowanej
metodyki pomiarowej

Akredytowane laboratoria badawcze niezaleznie od profilu swojej dziatalnosci zobligowane
sg do prowadzenia badar, zbierania wynikow badari oraz ich prezentacji zgodnie z normg
PN-EN ISOJIEC 17025:2005+AC:2007 oraz odpowiednimi dokumentami Polskiego Cen-
trum Akredytacji. Specyfika pomiardw wielkosci wiokienniczych i sposobu uzyskania wy-
niku pomiaru zwigzana jest z ogromng roznorodnoscig obiektdw widkienniczych, a takze
Z charakterystycznymi cechami tych obiektow. W referacie prezentowany bedzie podziat
przykladowych wiasciwosci wyrobow widkienniczych wyznaczanych w laboratorium pod
kgtem metody uzyskiwania wynikow pomiarow. W zaleznosci od sposobu uzyskania wyni-
ku: pomiar bezposredni i posredni, pomiar na drodze oceny organoleptycznej w oparciu
0 kryteria i pomiar w oparciu o wiedze osoby wykonujgcej badanie, wartosci skfadowe
jego niepewnosci mogg byc szacowane z zastosowaniem metody typu A — obliczania nie-
pewnosci drogg analizy statystycznej serii pojedynczych obserwacji, typu B — obliczania
niepewnosci sposobami innymi niz analiza serii obserwacji bgdz obu typow metod. Dla
kazdego z wymienionych sposobow pozyskania wyniku pomiaru podano przykiadowy cykl
pomiaru — od przygotowania probki do uzyskania wyniku koricowego pomiaru wraz z 0Sza-
cowaniem jego niepewnosci.

WPROWADZENIE

Specyfikg wyrobdw witdkienniczych jest réznorodnose cech i wiasciwosci, ktére moga zostaé zmierzone,
a ich okreslenie jest konieczne w celu wyznaczenia parametrow istotnych z punktu widzenia uzytkow-
nika oraz spetnienia wymagan norm np. w przypadkow odziezy ochronnej. Ponadto wyroby wtdkien-
nicze cechuje szeroki zakres zastosowania. Oprocz ptaskich wyrobow widkienniczych stosowanych
w konfekcjonowaniu wielu asortymentéw wyrobow odziezowych mozna wymieni¢ takie wyroby jak:

liniowe: widkna, przedza, nitki,

meblowe i obiciowe,

wtokiennicze pokrycia podtogowe,

wyroby stanowigce wyposazenie pojazdow bgdz wnetrz pojazdow,

geotekstylia, stosowane budownictwie drogowym,

agrotekstylia, stosowane w rolnictwie,

wyroby techniczne, stosowane w przemysle maszynowym (np. pasy transmisyjne).

W zwigzku z tak szerokg roznorodnoscig zastosowarn konieczne jest prowadzenie badan i wyznaczanie
wartosci wielkosci niezbednych do oceny a takze klasyfikaciji wyrobow w ramach poszczegolnych apli-
kacji. Wiele z wyrobow witokienniczych nalezgcych do wymienionych powyzej grup podlega surowym
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wymaganiom z uwagi na takie cechy jak wytrzymatos¢ mechaniczna, odporno$¢ na przenoszenie
naprezen, odpornose na przebicie w warunkach statycznych i dynamicznych, wodoszczelnosé, odpor-
nos¢ na zapalenie i rozprzestrzenianie ptomienia czy ocena wiasciwosci elektrostatycznych. Wyniki po-
miarow wartosci wielkosci charakteryzujgcych wspomniane cechy wyrobow powinny charakteryzowac
sie odpowiednig jakoscig, zas caly proces pozyskiwania wyniku powinien zapewniac, ze jego przedziat
rozszerzenia zawiera¢ bedzie wartosci prawdziwe wielkosci mierzonej — menzurandu.

2. METODY BADAWCZE A SZACOWANIE NIEPEWNOSCI WYNIKU POMIARU

2.1 Podstawy szacowania niepewnosci i akty znormalizowane

Wyznaczanie niepewnosci pomiaru oparte jest o wytyczne zawarte w Przewodniku GUM Wyrazanie
Niepewnosci Pomiaru (ang. Guide to the Expression of Uncertainty in Measurement — GUM, ISO, 1993;
popr. 1995) [1]. Przewodnik ten jest podstawowym dokumentem dotyczacym szacowania (wyznacza-
nia) niepewnosci pomiaru. Zgodnie z trescig Przewodnika GUM tam gdzie jest to mozliwe, wymaga
sig, aby w procesie pomiarowym szacowana byfa i przedstawiana niepewnos¢ zwigzana z wynikami
ilosciowymi. Podstawowym wymaganiem GUM jest stosowanie modelu dotyczacego wyznaczania nie-
pewnosci. Model ten powinien obejmowacé wszystkie sktadowe, ktdre mogg wptywac na niepewnosc
zwigzang z wynikiem badania. Laboratoria akredytowane przez Polskiego Centrum Akredytaciji (PCA)
na zgodnos¢ systemu zarzadzania z normg PN-EN ISO/IEC 17025:2005+AC:2007 [2] sg zobowigzane
do zapewnienia jakosci wynikbw pomiarow poprzez szereg czynnosci i procedur majagcych na celu
wykazanie, ze wynik ten obarczony jest jak najmniejszg wartoscig niepewnosci ztozonej i dotozeniem
staran, aby zmniejszona zostata standardowa niepewnos¢ pomiaru.

W powyzszej normie okreslono takze w jakich przypadkach konieczne jest podawanie wartosci osza-
cowanej niepewnosci pomiaru. Odnosi sie to gtéwnie do sytuacji, gdy podania niepewnosci wymagajg
wytyczne klienta lub gdy niepewnos$¢ ma znaczenie dla zgodnosci z wyspecyfikowanymi wymaganiami.
Obszar zagadnien zwigzanych z szacowaniem i podawaniem wartosci niepewnosci pomiaru oraz pozyski-
waniem danych do szacowania niepewnosci podejmuje takze dokument EA-04/16 [3] odwolujgcy sie do
PrzewodnikaGUMoraznormyPN-ENISO/IEC 17025:2005+AC:2007 [4]. Opisuje onmiedzyinnymiwykorzy-
stanie danych z walidacji i parametrow metody do wyznaczania niepewnosci zwigzanej z wynikami pomiaru.

2.2 Sposoéb pozyskania wyniku pomiaru a szacowanie jego niepewnosci

Proces obliczania niepewnosci ztozonej pomiaru jest uzalezniony od specyfiki metody badawczej
i sposobu pozyskania wyniku pomiaru. Na przyktadzie metod badawczych realizowanych w labora-
torium o profilu badan wtasciwosci fizyko-mechanicznych wyrobdw witdkienniczych przeprowadzony
zostat podziat na metody w ktorych:

e pomiar ma charakter bezposredni, jest dokonywany przy zastosowaniu odpowiedniego przyrzgdu
(np. maszyny wytrzymatosciowej, wahadta balistycznego, grubosciomierza, przyrzadu do bada-
nia wodoszczelnosci. Przyktadami pomiaréw bezposrednich sg sity: maksymalna przy rozcigganiu,
rozwarstwiania, rozdzierania oraz grubos¢, wodoszczelnose,

e pomiar ma charakter posredni — wystepuje pofgczenie pomiaru bezposredniego i obliczen, np.
masa powierzchniowa, wartosci wspotczynnika tarcia statycznego i kinetycznego,

» pomiarodbywasienadrodze oceny organoleptycznejwoparciu okryteria. Dopomiarowtej grupy nale-
zam.in. odporno$c¢ nascieranie oraz napillingi mechacenie, odpornos¢ nazwilzanie powierzchniowe,

e pomiar odbywa sie w oparciu 0 wiedze osoby wykonujacej badanie, np. okreslanie rodzaju surowca
wtokienniczego metodg mikroskopowg na podstawie widoku wzdtuznego i przekroju poprzecznego
wiokna.
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Szczegolnie w dwoch ostatnich przypadkach szacowanie niepewnosci pomiaru jest trudne z uwagi na

niewymiernos¢ jakosciowych metod badawczych (wynik badania podawany jest w skali porzadkowej)

badz nie istnieje zadna skala pomiarowa.

Przypadkiem pomiaru bezposredniego jest metoda wyznaczania sity maksymalnej przy zerwaniu pta-

skiego wyrobu widkienniczego. Pomiar ten prowadzony jest z uzyciem maszyny wytrzymatosciowej

o stalym przyroscie wydtuzenia CRE (ang. constant rate extension). Przygotowana wg PN-EN ISO

13934-1:2002 [4] probka mocowana jest w zaciskach maszyny wytrzymatosciowej pod obcigzeniem

wstepnym. Proces pomiaru polega na rozcigganiu wzdtuznym prébki az do chwili jej zerwania.

Czgstkowy wynik pomiaru odczytywany jest przez program sterujgcy maszyng wytrzymatosciowa,

zgodnie z ustalonym kryterium spadku sity. Wynikiem pomiaru jest Srednia arytmetyczna wynikow

czagstkowych podawana wraz z niepewnoscig pomiaru. W przypadku pomiaru bezposredniego czynni-

kami wptywajgcymi na wielkoS¢ niepewnosci szacowanej metodg A mogag byc:

« cechy obiektu badania (np. wynikajgce ze sposobu tkania bgdz wykornczenia),

e przygotowania prébek do badania (np. niedoktadne przygotowanie prébki o odpowiednich wymia-
rach),

» sposbb zachowania sie probki podczas badania (np. zrywy przyszczekowe).

Wymienione cechy moga wptywac na parametry rozrzutu wynikdw pomiarow wokot wartosci Sredniej.
W odniesieniu do wartosci niepewnosci szacowanej metodg B, a pochodzacej od przyrzgdu pomiaro-
wego zaktada sie prostokatny rozktad btedu wskazania przetwornika sity w danym zakresie.
Niepewnosc¢ ztozona wyniku pomiaru wartosci sity maksymalnej F w przypadku pomiaru bezposred-
niego jest szacowana z réwnania propagacji majgcego postac:

Ax

_ g2,

u(F)=,s = + 3 )

W réwnaniu tym uwzgledniono niepewnos¢ szacowang obiema metodami, przyjmujgc maksymalng

niepewnosc¢ pochodzgcy od przyrzgdu — AX 0 rozktadzie prostokgtnym.

Przyktadem pomiaru posredniego — tgczacego wartosci uzyskane w wyniku odczytu z urzgdzenia oraz

wartosci obliczeniowe jest wyznaczanie wspofczynnika tarcia statycznego i kinetycznego. Badanie po-

lega na przesunieciu karetki z probkg (o okreslonych wymiarach) po stoliku pokrytym tg samag probka

z zadang predkoscig i na podanej odlegtosci. Obliczane sg wartosci wspoéfczynnika tarcia statycznego

i kinetycznego. Wynik pomiaru wspotczynnika tarcia jest funkcjg zarowno sity tarcia jak i sity normalnej.

W badaniu wartosci sity normalnej nie ulegajg zmianie (stata masa karetki, réznice w masie poszczegol-

nych prébek sg pomijane). W zwigzku z powyzszym wartosc sity normalnej traktowana jest jako stata

do dalszych przeliczen. Zrédtami niepewnosci szacowanej metoda A moga by¢ w zawigzku z tym np.:

» charakter i stan powierzchni badanej probki (jej niejednorodnose, obecnos¢ zagniecen, zataman,
fatd),

e sposob zamocowania probki na karetce i stoliku,

« odchylenia biegu karetki pod linii prostej podczas badania (nieznaczne, trudne do zaobserwowania
przez osobe wykonujgcg badanie).

Wymienione cechy moga wptywac na parametry rozrzutu wynikdw pomiarow wokot wartosci redniej.
W odniesieniu do wartosci niepewnosci szacowanej metodg B, dotyczy ona udziatu aparatury pomia-
rowej (maszyna wytrzymato$ciowa) w procesie uzyskiwania wyniku pomiaru.

Niepewnosc¢ ztozona wyniku pomiaru wspotczynnika tarcia szacowana jest z uwzglednieniem niepew-
nosci standardowej obliczanej metodg A (odchylenie standardowe eksperymentalne wartosci sity S,.)
oraz niepewnosci szacowanej metodg B (zwigzanej z wartoscig maksymalnej wartosci niepewnosci
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AX dla danego zakresu przetwornika sity). Réwnanie propagacji przyjmuje w tym przypadku postac:
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Kolejnym przyktadem wyniku pomiaru jest wynik uzyskany na drodze oceny organoleptycznej w opar-
ciu o ustalone kryteria. Kryteriami powyzszymi mogg byc¢: opisy stowne zawarte w dokumentach (nor-
mach, procedurach), stopnie oceny (skala porzgdkowa gdzie wartosci stopni odpowiadajg okreslonej
zmianie stanu prébki) bgdz wzorce fotograficzne stopni oceny obrazujgce intensywnos¢ zmian probki
w zaleznosci od danej wartosci stopnia. Przyktadem metody badania reprezentujgcej ta grupe jest np.
odpornos¢ wyrobu na zwilzanie powierzchniowe (spray test). Probka o okreslonych wymiarach wg
PN-EN 24920:1997 [5] umieszczana sg na przyrzadzie w taki sposéb, aby prawa jej strona poddawa-
na byfa dziataniu spadajgcego strumienia wody. Nastepnie probka poddawana jest ocenie zgodnie
z wzorcami fotograficznymi stopni zwilzenia.
Wynik pomiaru stanowi wartos¢ stopnia 1 do 5 (brak zwilzalnosci powierzchni probki), przyznang przez
osobe dokonujgcg oceny. Wynik ten zalezny jest od nastepujgcych czynnikow, ktore stanowig jedno-
czesnie zrodta niepewnosci tego pomiaru:
 charakterystyka badanego materiatu (struktura powierzchni, barwa),
» wptyw osoby wykonujgcej pomiar (percepcja wzrokowa, doswiadczenie w analizie i porownywaniu
obrazéw wzorcow z probkami rzeczywistymi),
» jakos¢ wzorcow fotograficznych stosowanych do oceny.
Wynik pomiaru podawany jest bez szacowania jego niepewnosci. Rzeczywista roznica pomiedzy wyni-
kami moze wynosi¢ od jednego stopnia, gdyz taka jest rozdzielczo$¢ metody pomiarowej. W zwigzku
z tym nie jest zasadne szacowanie niepewnosci pomiaru, ktérej wartosci (przy zatozeniu rozktadu pro-
stokgtnego) bedg znaczenie nizsze niz wartosS¢ wynikajgca z rozdzielczosci metody.
Pomiar w ostatniej z omawianych grup metod badawczych oparty jest na wiedzy osoby wykonujgcej
badanie. Do grupy tych metod nalezy m.in. okreslanie rodzaju surowca wtdkienniczego metodg mikro-
skopowag na podstawie widoku wzdtuznego i przekroju poprzecznego widkna. Kryterium prowadzenia
oceny i uzyskania wyniku pomiaru jest wiedza osoby wykonujacej pomiar. Pomocniczo moga byc¢ stoso-
wane dane literaturowe zawierajgce np. obrazy widokéw wzdtuznych i przekroi poprzecznych widkien.
Wynikiem pomiaru w tej grupie metod jest opis rozpoznania surowca (nazwa wiokna). W zakresie szaco-
wania niepewnosci pomiaru wyznaczania skfadu surowcowego mozna dokonac analizy jedynie pod kag-
tem jego poprawnosci, wiokno zostafo zidentyfikowane prawidtowo bgdz btednie. Wynik pomiaru w gru-
pie metod opartych na wiedzy osoby wykonujgcej badanie jest silnie zalezny od takich czynnikow jak:
» zmiennos¢ cech wsréd materiafu badawczego (ten sam rodzaj widkna o innym wygladzie widoku
wzdtuznego badz przekroju poprzecznego),
» wiedza i umiejetnosci oceny osoby wykonujgcej badanie.
Wynik pomiaru podawany jest bez szacowania niepewnosci, w formie opisu rozpoznania surowca
widkienniczego.
Problematyka szacowania niepewnosci pomiaru w obszarze badarn wyrobow widkienniczych przedsta-
wiona zostata szczegotowo w referacie [6].

3. PODSUMOWANIE

Szacowanie niepewnos$ci pomiaru jest jednym z elementow funkcjonowania systemu zarzadzania la-
boratorium. Wynik pomiaru wraz z wartoscig niepewnosci stanowi dla klienta petng informacje o warto-
sci wielkosci mierzonej, tak wiec jest dla niego uzyteczny.
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Specyficzne cechy obiektow widkienniczych i réznorodna metodyka badawcza obejmujgca metody
bezposrednie, posrednie (potgczenie metod bezposredniego odczytu i obliczen) oraz subiektywnej
oceny organoleptycznej zgodnie z kryteriami bgdz oparte na wiedzy wymaga zastosowania niestandar-
dowego podejscia do problematyki podawania wynikdw pomiardw i szacowania niepewnosci pomiaru.
Warto$¢ prawdziwa wielkosci mierzonej, do ktorej dazy wynik pomiaru okreslana jest nie tylko przez
obliczong liczbowg wartos¢ tego wyniku i niepewnosci lecz takze w wielu przypadkach poprzez szereg
czynnikdéw zachodzacych przed i w trakcie pomiaru a takze zakidcenia generowanie w procedurze
pomiaru przez sam obiekt.
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