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Szanowni Panstwo!
Uczestnicy sympozjum

Zarzad Klubu Polskich Laboratoriow Badawczych POLLAB, odnoszac sie do
problemdéw i propozycji tematdéw zgtaszanych przez Cztonkéw Klubu, dotozyt
wszelkich staran, aby tematyka sympozjum przyczynita sie do rozwoju oraz
potwierdzenia kompetenciji laboratoriow do badan, ktorych wyniki beda jedynie
wiarygodne, rzetelne i uzyteczne.

Celem XXI Sympozjum Klubu POLLAB bedzie wymiana doswiadczen i dobrych
praktyk z zakresu zapewnienia jako$ci wynikow pomiaréw i badan. Osiggnigcie
postawionego celu bedzie mozliwe za sprawg znakomitych referatow naszych
prelegentéw, wsrdd ktérych znajdujg sie przedstawiciele Polskiego Centrum
Akredytaciji, Gtéwnego Urzedu Miar, profesorzy wyzszych uczelni oraz praktycy
akredytowanych organizacji, cztonkéw Klubu POLLAB.

W imieniu Zarzadu Klubu Polskich Laboratoriow Badawczych POLLAB wyra-
zam podziekowanie wszystkim Autorom referatow za przygotowanie wystgpien
merytorycznych oraz podzielenie sie swoim doswiadczeniem z uczestnikami
sympozjum.

Wszystkim uczestnikom sympozjum zycze korzysci i satysfakciji z udziatu w na-
szym sympozjum. Wyrazam przekonanie, ze zdobyta wiedza oraz wymiana
doswiadczen, przyczynig sie do pokonywania trudnosci z ktorymi spotykajg sie
Panstwo w swojej dziatalnosci badawczej.

Zycze Panstwu owocnej lektury, ponadto mam nadzieje, ze doskonata atmosfera
integracyjna XXI Sympozjum bedzie kolejng okazjg do odnowienia kontaktow,

nawigzania nowych oraz wymiany posiadanych doswiadczen.

Krystyna Krzysko
Prezes Klubu POLLAB
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Piotr Konieczka

Katedra Chemii Analitycznej
Wydziat Chemiczny Politechnika Gdanska

Wyniki, ktore winny byc Zrodtem informacji analitycznej, sg uzyskiwane w nastepstwie przeprowa-
dzanych pomiardw. W tym celu stosuje sie odpowiednie ,narzedzia analityczne”, do ktérych nalezg
procedury analityczne i urzgdzenia kontrolno-pomiarowe. ,,Narzedzia” te muszg byc wiasciwie przy-
gotowane do pracy, tak aby uzyskiwane wyniki byty miarodajne, czyli aby odzwierciedlaty w sposéb
dokfadny (jednoczesnie precyzyjny i poprawny) rzeczywistg zawartosc analitu w badanych probkach.
W wystapieniu zostang omdwione wszystkie elementy systemu zapewnienia i kontroli jakosci
wynikow pomiarow.

1. WPROWADZENIE

Zapewnienie wtasciwej jakosci wynikow pomiaréw analitycznych polega na weryfikacji rzetelnosci
stosowanych przyrzadéw pomiarowych oraz sprawdzeniu zakresu stosowalnosci i kalibracji wykorzy-
stywanych procedur analitycznych.

W tym celu wykorzystywany jest system kontroli jako$ci pomiaréw analitycznych w sktad ktérego wcho-
dzg nastepujgce elementy:

1. oszacowanie wartosci niepewnosci otrzymywanych wynikdw pomiarow,

2. zapewnienie i udokumentowanie spéjnosci pomiarowej uzyskiwanych wynikow,

3. walidacja stosowanych procedur analitycznych,

4. uczestniczenie w réznego rodzaju poréwnaniach migdzylaboratoryjnych,

5. wykorzystywanie (certyfikowanych) materiatow odniesienia.

2. NIEPEWNOSC POMIARU

Kazdy wynik jest konsekwencjg przeprowadzonego pomiaru. Koniecznym wymogiem wykonujgcego
pomiar jest otrzymanie wyniku jak najbardziej zblizonego do wartosci oczekiwanej (rzeczywistej). Wynik
kazdego pomiaru nie moze byc¢ traktowany jako warto$¢ stata. Charakteryzuje sie¢ on zawsze pewng
wartoscig nieznana, ktéra powinna miescic¢ sie w przedziale nazywanym niepewnoscig. Konsekwencjg
tego jest koniecznos¢ okreslania wielkosci tego przedziatu jako wymaganej informacji niezbednej do
odpowiedniego zapisu i w zwigzku z tym interpretacji wyniku pomiaru.

Niepewno$¢ wystepuje na kazdym etapie procedury pomiarowej. Nie jest ona wtasnoscig, ktéra ma
przysparza¢ dodatkowych trudnoéci w trakcie procesu pomiarowego, wrecz przeciwnie jej oszacowanie
pozwala na zrozumienie metrologicznej charakterystyki danej procedury. Oszacowanie niepewnosci
wyniku analizy to warto$¢ dodana, ktéra z jednej strony zwieksza miarodajno$¢ uzyskanego wyniku
a z drugiej pozwala na okres$lenie jego jakosci.



Pewnos¢ wyniku analizy zalezy od niepewnosci wszystkich etapéw postgpowania analitycznego,
stosowanych narzedzi pomiarowych, odczynnikow, akcesoriow przy wykorzystaniu ktorych jest on
uzyskiwany. Decydujgcym parametrem wptywajacym na wartos$¢ niepewnosci wyniku oznaczenia jest
ten, dla ktdrego wartos¢ niepewnosci jest najwieksza. W zwigzku z tym konieczne jest okreslenie zrodet
oraz typow niepewnosci dla poszczegdinych jednostkowych etapdw procedury analitycznej, a Scislej
dla kazdej wielkosci mierzonej. Z tego to powodu niezbednym jest ,roztozenie” kazdej procedury po-
miarowej na czynniki pierwsze w celu okreslenia kazdego ze zrddet niepewnoéci jak i ich wartoéci, ktore
sg obliczane jako niepewno$ci standardowe.

Oszacowanie niepewnoéci wyniku analizy pozwala na okreslenie przedziatu wokot wartosci $redniej
(wynik oznaczenia jest najczesciej przedstawiany jako Srednia arytmetyczna), w ktdorym to przedziale
powinna sie znalez¢ warto$¢ oczekiwana.

Przed przystgpieniem do szacowania niepewnosci wyniku analizy (tworzenie budzetu niepewnosci),
nalezy ustali¢ zrodta niepewnosci standardowych, ktore sktada¢ sie beda na niepewnosé ztozona.

3. SPOJNOSC POMIAROWA

Uzyskane wyniki pomiarow powinny charakteryzowac sig spéjnoscig pomiarowg z odpowiednimi wzorcami
migdzynarodowymi. Zapewnienie i wykazanie spojnosci pomiarowej wyniku wymaga przeprowadzenia
kazdorazowo poréwnania wartosci mierzonej ze znang wartoécig dla odpowiedniego wzorca. Stosowane
wzorce robocze muszg by¢ spéjne z wzorcami wyzszego rzedu. Wykorzystywanie tego typu wzorcow,
0 najwyzszej jakosci metrologicznej, jest uznawane za najlepszg mozliwos$¢ zapewnienia spojnosci
pomiarowej biorac pod uwage okreslony problem analityczny. Spojno$¢ pomiarowa jest definiowana
jako: ,wtasciwos¢ wyniku pomiaru lub wzorca jednostki miary polegajgca na tym, ze mozna je powigzaé
z okreslonymi odniesieniami (na ogot z wzorcami pahstwowymi lub migdzynarodowymi jednostkami
miary) za posrednictwem nieprzerwanego fancucha poréwnan, z ktérych wszystkie charakteryzujg sie
okreslong niepewnoscig”. Poprawno$¢ wyniku analitycznego bezposrednio zwigzana jest z materiatem
stosowanym do kalibracji. Jesli jest to okreslona substancja chemiczna dostgpna jako certyfikowany
materiat 0 okreslonej, zapewnionej czystosci to te substancje mozna traktowac jako ostatnie ogniwo
nieprzerwanego fancucha poréwnan, czyli spéjnosci pomiarowej.

4. WALIDACJA PROCEDURY

Walidacja to proces oceny procedury analitycznej, ktéry pozwala na stwierdzenie, czy dana procedura
spetnia postawione przed nig wymagania i moze by¢ stosowana w danym, wczesniej okreslonym, celu.
Walidacja powinna by¢ przeprowadzona kazdorazowo gdy:

e opracowywana jest nowa procedura analityczna,

e prowadzone sg proby rozszerzenia zakresu stosowalnosci znanej procedury analitycznej np. do
oznaczania danego analitu ale w innej matrycy,

* wwyniku kontroli jakosci stosowanej procedury stwierdzono zmienno$¢ jej parametrow walidacyjnych
w czasie,

* planowane jest wykorzystanie danej procedury analitycznej w innym laboratorium (réznym od tego,
w ktérym byta juz poddana procesowi walidacji), bgdz z zastosowaniem innej aparatury, czy tez
oznaczenia za jej pomocg majg by¢ wykonywane przez innego analityka,

e przeprowadza sie porownanie howej procedury analitycznej z inng, znang procedurg standardows.



Podstawg procesu walidacji jest wyznaczenie parametréw walidacyjnych, do ktérych nalezg: selektywnoscé,
liniowos¢, granica wykrywalnosci, granica oznaczalnosci, zakres pomiarowy, precyzja (powtarzalnosc,
precyzja posrednia, odtwarzalnos¢), poprawnosé, doktadnos¢, odpornos$c, elastycznosc.

Im wiecej parametréw wchodzacych w skfad procesu walidacji procedury analitycznej, tym wiecej
czasu nalezy poswigci¢ na jego przeprowadzenie. Z kolei im bardziej restrykcyjne sg przyjete wartosci
graniczne (oczekiwane) odpowiednich parametrow, tym czesciej nalezy sprawdzagé, kalibrowag, czy
wrecz rewalidowac dang procedure analityczna.

Nie zawsze istnhieje koniecznos¢ przeprowadzania catego procesu walidacji. Nalezy wéwczas okreslic,
ktory z parametrow powinien by¢ wtgczony do procesu walidacji.

Nalezy takze pamigta¢ o tym, ze najbardziej optymalnym sposobem walidacji, jest poddanie temu
procesowi catej procedury analitycznej, tzn. z uwzglednieniem wszystkich jej etapow. Bardzo czesto
popetniany jest btad polegajacy na tym, ze wyznaczane parametry walidacyjne sg obliczane w oparciu
o wyniki pomiaréw dla probek roztworéw wzorcowych, ktére byty analizowane po ich bezposrednim
wprowadzeniu do urzgdzenia pomiarowego. W takim przypadku walidowane jest tylko urzgdzenie, a nie
cata procedura analityczna. Dlatego odpowiednie i metrologicznie poprawne zaplanowanie procesu
walidacji jest kluczowe przed przystagpieniem do wykonywania pomiarow.

5. CERTYFIKOWANE MATERIALY ODNIESIENIA

Materiat odniesienia to: ,materiat dostatecznie jednorodny i stabilny, jezeli chodzi o okreslone wtasciwo-
ci, ktéry przyjeto jako odpowiedni do zamierzonego jego wykorzystania w pomiarach lub przy badaniu
cech nominalnych”.

Materiat odniesienia spetnia swojg funkcje tylko w przypadku, gdy kazdy z uzytkownikéw otrzymuje
do analizy materiaf o takich samych parametrach, czyli prébki materiatu o takich samych parametrach
(jednorodne, trwate w trakcie przechowywania, trwate od momentu wyprodukowania do wykorzystania).
Dlatego tak wazne jest aby wyprodukowany materiat odniesienia charakteryzowat sie doktadnie okre-
Slonymi parametrami. Kazdy z tych parametréw musi zostac okreslony przez producenta materiatu wraz
Z oszacowaniem wartosci niepewnosci, ktora zostanie nastepnie uwzgledniona w budzecie niepewnosci.
Materiaty odniesienia petnig kluczowg role w systemie oceny, kontroli i zapewnienia jakosci wynikdw
pomiarow analitycznych. Ich stosowanie jest niezbedne w kazdym laboratorium. Samo wykorzystywa-
nie certyfikowanych materiatéw odniesienia w laboratorium nie oznacza automatycznie uzyskiwania
miarodajnych wynikéw. Materiaty odniesienia muszg by¢ stosowane w sposob racjonalny, a w trakcie
ich wykorzystania musza by¢ stosowane pozostate elementy systemu jakosci.

6. BADANIA MIEDZYLABORATORYJNE

Udziat w tych badaniach daje mozliwos¢ pordéwnania wtasnych rezultatéw z wynikami otrzymanymi
przez inne laboratoria oraz udowodnienia swoich kompetencji, co moze by¢ szczegdlnie istotne dla
laboratoriow akredytowanych oraz ubiegajgcych sie o akredytacije.

Badania miedzylaboratoryjne organizowane sg w celu:

e oceny miarodajnosci wynikéw oznaczen,

» zdobywania doswiadczenia,

« doskonalenia jako$ci wykonywanych oznaczen analitycznych.

Ponadto umozliwiajg laboratoriom wykazanie kompetenciji, lepsze zrozumienie stosowanych procedur oraz
stanowig podstawe — w przypadku badan odpowiednich probek — do walidacji procedur analitycznych.
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Gtéwnym celem badan migdzylaboratoryjnych jest uzyskanie dodatkowej informacji na temat badanego
w ramach porownan obiektu (metody analitycznej, materiatu odniesienia czy laboratorium). Ta dodatkowa
informacja moze by¢ tylko w takim przypadku miarodajna i jak najbardziej wyczerpujgca, gdy zarbwno
organizator badan jak i ich uczestnik w sposob optymalny przedstawi wyniki otrzymanych analiz.
Optymalny sposéb zarbwno zorganizowania jak i przeprowadzenia badan pozwala z jednej strony na
otrzymanie — w oparciu o uzyskane wyniki badan — najbardziej petnej informaciji dotyczacej mozliwych
do popetnienia bteddéw, sposobu ich wyeliminowania i ich zapobieganiu, a z drugiej strony otrzymania
miarodajnego wyniku pomiaru w kolejnych tego typu poréwnan.

7. PODSUMOWANIE

Tylko stosowanie wszystkich z wymienionych narzedzi systemu kontroli i zapewnienia jakosci wynikow
pomiaréw pozwala na spetnienie warunku i koniecznoéci ich miarodajnosci.

Elementy systemu sg od siebie wspoétzalezne. Aby zapewni¢ spdjnos¢ pomiarowa niezbedne jest
stosowanie zarowno certyfikowanych materiatdw odniesienia jak i procedur analitycznych poddanych
wczesniej walidacji.

Z kolei w trakcie walidacji procedury analitycznej nalezy:

» stosowac certyfikowane materiaty odniesienia — wyznaczanie poprawnosci i w konsekwencji doktadnosci,
* uczestniczy¢ w badaniach migdzylaboratoryjnych — wyznaczanie odtwarzalnosci, elastycznoéci,

e 0szacowac niepewnosc¢ — co pozwala na kontrole catej procedury analitycznej.

W trakcie prowadzenia i uczestniczenia w badaniach migdzylaboratoryjnych wykorzystywane sa zarow-
no materiaty odniesienia jak i procedury analityczne. Z drugiej strony badania te stuzg do wyznaczania
wartosci certyfikowanych dla produkowanych materiatéw odniesienia.

W procesie produkcji materiatow odniesienia wykorzystywane sg procedury analityczne — w trakcie
wyznaczania jednorodnoéci i trwato$ci materiatow. Parametrem charakteryzujgcym materiat odniesie-
nia jest takze warto$¢ niepewnosci. Oszacowanie niepewnosci pomiarowej jest, jak juz wspomniano
wczesniej, niezbedne w trakcie produkcji materiatdw odniesienia.

Mimo, iz niepewnos¢ nie wchodzi w sktad parametréw walidacyjnych, jest oczywiste, ze jej wyznaczenie
podwyzsza zdecydowanie miarodajnosc uzyskiwanych wynikow. W trakcie tworzenia tzw. ,budzetu nie-
pewnosci” niezbednym jest bowiem okreslenie wptywu wszystkich mozliwych parametrow procedury
analitycznej na wartos¢ ztozonej niepewnoéci. To z kolei wymusza doktadne i bardzo uwazne ,przesle-
dzenie” catej procedury analitycznej, co w nastgpstwie pozwala na jej kontrole.
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Aleksandra Burczyk

Centralne Laboratorium
Pomiarowo — Badawcze Sp. z o.0.

Osrodek Badar Biegfosci CLP-B LABTEST, dziafajgcy w strukturach Centralnego Laboratorium
Pomiarowo - Badawczego Sp. z 0. 0. od 01.05.2012 roku, posiada wdrozony system zarzg-
dzania wg. PN-EN ISO/IEC 17043:2011 potwierdzony certyfikatem akredytacji Organizatora
badar biegtosci nr PT-003 wydanym przez Polskie Centrum Akredytacji w roku 2010. Przed-
miotem analizy jest ocena rezultatow dziatania uczestnikdw wybranych programow badarn PT,
ze szczegolnym uwzglednieniem wynikow uzyskiwanych przez laboratoria nieposiadajgce
akredytacji w zakresie objetym programem. W publikacji zostanie przedstawiony algorytm
postepowania organizatora od planowania po realizacje wszystkich etapow programu .

1. WSTEP

Akredytacja laboratoriow jest powszechna. Stale rosnie liczba laboratoriéw poddajacych sie weryfikaciji
na zgodnos$¢ z normg PN-EN ISO/IEC 17025 : 2005 ,,0golne wymagania dotyczace laboratoriéw ba-
dawczych i wzorcujgcych” [1]. Funkcjonujg jednak laboratoria, ktore z réznych wzgleddw nie posiadaja
wdrozonego systemu zgodnego z normg PN-EN ISO/IEC 17025 : 2005. Mozna sie doszukiwaé powodow
takich decyzji. Z pewnoscig jednym z podstawowych powodow bedzie koszt wdrozenia systemu i jego
utrzymywania, koszty zapewnienia spojnosci pomiarowej oraz zwigzane z tym obszarem coraz ostrzejsze
podejscie Polskiego Centrum Akredytacji, koszty szkolen, mity na temat powstajgcej dokumentacii...
Brak akredytacji dotyczy czgsto matych laboratoriow, gdzie ilos¢ personelu jest mata i decyzja o akre-
dytacji wigzataby sie z zatrudnieniem dodatkowych pracownikéw. Laboratoria nieakredytowane czesto
funkcjonuja rowniez w okreslonych gateziach przemystu, gdzie podstawowym zadaniem laboratorium
jest kontrola procesu. Laboratoria te nie muszg konkurowaé na rynku, nie uczestniczg w przetargach,
gdzie prawie norma stato sig posiadanie akredytacji laboratorium. A w zasadzie konieczne jest posiadanie
metod akredytowanych w catym obszarze, ktérego dotyczy postgpowanie przetargowe.

Jednoczesnie sg obszary, najczesciej zwane obszarami regulowanymi prawnie, gdzie posiadanie la-
boratorium akredytowanego oraz okre$lonych metod akredytowanych jest obligatoryjne. Najczesciej
sytuacja ta dotyczy badan/pomiaréw zwigzanych ze srodowiskiem pracy cztowieka oraz srodowiskiem
naturalnym. Do takich obszardéw nalezg pomiary emisji pytowo-gazowej, pomiary na stanowiskach pracy
czy badania wody pitnej. Zdarza sie réwniez, ze pewne badania np. monitorowanie emisji dwutlenku
wegla moze, pod pewnymi warunkami, wykonywacé laboratorium nieakredytowane. Wprawdzie Rozpo-
rzadzenie Komisji (UE) NR 601/2012 z dnia 21 czerwca 2012 r. w sprawie monitorowania i raportowania
w zakresie emisji gazéw cieplarnianych zgodnie z dyrektywa 2003/87/WE Parlamentu Europejskiego
i Rady w pierwszym rzedzie wskazuje na laboratoria akredytowane ,zgodnie z normg EN ISO/IEC 17025



w odniesieniu do odpowiednich metod analitycznych”. Jednak to samo rozporzadzenie dopuszcza

korzystanie z laboratoriow nieakredytowanych:

»Z laboratoriow nieakredytowanych zgodnie z normg EN ISO/IEC 17025 mozna korzysta¢ do celéw

wyznaczenia wspoéfczynnikéw obliczeniowych tylko wéwczas, gdy prowadzacy instalacje jest w stanie

wykazac¢ w sposdb przekonujacy dla wtasciwego organu, ze dostep do laboratoridow, o ktérych mowa

w ust. 1, nie jest technicznie wykonalny lub skutkowatby nieracjonalnymi kosztami, a laboratorium nie-

akredytowane spetnia wymogi rownowazne wymogom okreslonym w normie EN ISO/IEC 17025.PL L

181/44 Dziennik Urzedowy Unii Europejskiej 12.7.2012” [2].

Prowadzacy instalacje musi zatem udowodni¢, ze wyniki pomiaréw/badan wykonywane w laboratorium

nieakredytowanym sg wiarygodne. W odniesieniu do zarzgdzania jakoscig prowadzacy instalacje przed-

stawia akredytowang certyfikacje laboratorium zgodnie z norma EN ISO/IEC 9001 lub inne certyfikaty
systemow zarzgdzania jakoscig stosowanych w laboratorium, aby przedstawi¢ dowody potwierdzajace,
ze laboratorium jest w stanie zarzgdza¢ swoimi pracownikami, procedurami, dokumentami i zadaniami

w niezawodny sposob.

W odniesieniu do kompetencji technicznych prowadzacy instalacje przedstawia dowody potwierdzajgce,

ze laboratorium posiada odpowiednie kompetencje oraz jest w stanie osiggac technicznie prawidtowe

wyniki, stosujgc odpowiednie procedury analityczne. Takie dowody obejmujg co najmniej nastepujace
elementy:

a) zarzgdzanie kompetencjami pracownikow w odniesieniu do okreslonych przydzielonych im zadan;

b) adekwatno$¢ umiejscowienia i warunkdéw otoczenia;

¢) wybor metod analitycznych i odpowiednich norm;

d) w stosownych przypadkach zarzgdzanie pobieraniem i przygotowaniem probek, w tym kontrole

integralnosci probki;

e) opracowanie i walidacje nowych metod analitycznych lub zastosowanie metod nieobjetych normami

migdzynarodowymi lub krajowymi;

f) oszacowanie niepewnosci;

g) zarzadzanie urzadzeniami, w tym procedurami kalibracji, regulacji, utrzymania i naprawy urzadzen,

a takze prowadzenie rejestru takich dziatan;

h) zarzgdzanie danymi, dokumentami i oprogramowaniem oraz kontrolowanie ich;

i) zarzgdzanie pozycjami kalibracji i materiatami odniesienia;

j) zapewnianie jakosci w odniesieniu do kalibracji i wynikéw badan, w tym regularny udziat w programach
badania biegtosci, stosowanie metod analitycznych do certyfikowanych materiatow referencyjnych
lub poréwnywanie wynikéw z laboratorium akredytowanym;

k) zarzgdzanie procesami zlecanymi na zewnatrz;

l) zarzgdzanie przydziatami, reklamacjami klientow i zapewnianie terminowego podejmowania dziatan
naprawczych.

Analizujac wymagania wyzej przedstawione mozna doj$¢ do wniosku, ze w zasadzie jest to spetnienie
wymagan Polskiego Centrum Akredytacji w zakresie respektowania wymagan PN-EN ISO/IEC 17025 :
2005. Takie wymogi spetni¢ musi laboratorium nieakredytowane, ktére wykonuje analizy dotyczgce
obszaru handlu emisjami i monitorowaniem emisji dwutlenku wegla. Zdarza sig jednak, iz laboratoria
przemystowe, ktére wykonujg badania jedynie na wtasne potrzeby kontroli procesu nie widza koniecz-
nosci akredytacji. Wyniki analiz dotyczg jedynie monitoringu procesu i nie dotyczg obszaru regulowa-
nego prawnie. Laboratorium nieakredytowane funkcjonuje i czgsto wykonuje istotne z punktu widzenia
procesu analizy jakosciowe czy ilosciowe. Jak w takim razie zweryfikowa¢ wiarygodnos¢ wykonywanych
badan? Jedna z takich mozliwosci jest udziat w badaniach biegtosci.



2. BADANIA BIEGLOSCI

Badania biegtosci stanowia jeden z najlepszych sposobow weryfikacji wiarygodnosci badan i pomiarow
wykonywanych przez laboratoria. Podczas oceny kompetenc;ji technicznych laboratoriéw wymaga sie
satysfakcjonujgcych osiggnie¢ w programach PT jako istotnego potwierdzenia zdolnoéci laboratorium
do uzyskiwania wiarygodnych wynikow. W dokumencie PCA DA-05 ,Polityka dotyczgca uczestnictwa
w badaniach biegfosci” [3] czy EA - 4/18 ,Wytyczne dotyczace poziomu i czestosci uczestnictwa
w badaniach biegtosci” [8] znajdziemy szczegdtowe zasady uczestnictwa laboratoriow w badaniach
biegtosci. Regularne uczestnictwo laboratoriéw w programach badanh biegtosci jest jednym z podstawo-
wych elementow oceny kompetencji technicznych laboratoriow. Wazne jest, aby organizatorzy badan
biegtosci dziafali zgodnie z zasadami dotyczgcymi prowadzenia profesjonalnie zarzgdzanych programoéw
biegtosci, zarowno w rozumieniu wymagan technicznych, jak i procedur statystycznych oraz zarzgdzania
jakoscia. Dokumentem, stanowigcym podstawowe wymagania dla organizatoréw badan biegtosci jest
norma PN-EN ISO/IEC 17043:2011, w ktdrej znajdziemy takie wytyczne i zasady, a takze kryteria, ktore
organizator programoéw badan biegtosci powinien spetniac¢ aby zosta¢ uznanym za kompetentnego do
oferowania okreslonych rodzajow programéw PT [4].

Laboratoria akredytowane, aby spetnia¢ wymogi akredytacyjne, zmuszone sg okresowo poddawac
weryfikacji i uczestniczy¢ w organizowanych badaniach biegtosci. Pozytywny wynik takiej weryfikacji,
poza niewatpliwg satysfakcja, stanowi istotny dowdd w monitorowaniu i zapewnieniu jakosci wynikdw
badanh. Laboratoria nieakredytowane nie majg odgérnego zalecenia uczestniczenia w badaniach bie-
gtosci. Jezeli to czynig, to jest to niewatpliwie przejaw odpowiedzialnosci za wykonywane badania. Poza
samym sprawdzeniem swoich kompetencji nie majg takiego obowigzku.

CLP-B zajmuje sie organizacjg miedzylaboratoryjnych badan biegtosci od 2004 roku. Do 2012 roku
CLP-B organizowato trzy rundy badan biegtosci w zakresie badan wegla kamiennego oraz jedna run-
de w zakresie popiofu z wegla kamiennego. W 2014 roku Osrodek Badan Biegtosci CLP-B LABTEST
przeprowadzit juz tgcznie 15 rund badan biegtosci, a w zorganizowanych badaniach wzieto udziat 291
uczestnikdw. Badania biegtosci realizowane sg w ramach trzech gtéwnych programéw: Paliwa stafe
i odpady paleniskowe, ktory dotyczy organizacji badan biegtosci w zakresie wegla kamiennego, biomasy;,
koksu czy odpadéw paleniskowych, popiotu z wegla kamiennego i popiotu z biomasy. Kolejny program
to Srodowisko, tj. badania biegtosci w zakresie oznaczania metali i rozpuszczalnikéw w powietrzu na
stanowiskach pracy, oznaczania wolnej krystalicznej krzemionki w pytach srodowiska pracy, czy ozna-
czania sktadu probki gazowej. Trzeci z programow to Pobieranie probek, a w nim dostgpne badania
biegtosci w zakresie poboru wegla kamiennego oraz wod powierzchniowych.

Celem organizowanych badan biegfosci jest dostarczenie Uczestnikom wiedzy o posiadanym poziomie
jakosci wykonywanych ustug na tle innych laboratoriow. Uczestnik uzyskuje podstawy do przeprowadzenia
oceny technicznej biegtosci laboratorium w objetym programem zakresie badan, a stali Uczestnicy majg
mozliwo$¢ monitorowania zmiennosci wskaznikow osiggnie¢ w czasie. Udziat w badaniach biegtosci
pozwala na potwierdzenie oraz doskonalenie kompetencji w zakresie oferowanych w programach ana-
liz a takze jest nieocenionym narzedziem wczesnego wykrywania nieprawidtowosci i identyfikowania
ewentualnych problemow.

3. ANALIZA OSIAGANYCH REZULTATOW PRZEZ LABORATORIA AKREDYTOWANE
I NIEAKREDYTOWANE

Akredytowany Osrodek Badan Biegtosci przeprowadza rocznie kilkanascie rund badan biegtosci.
Uczestnikami badan sa w duzej mierze laboratoria akredytowane, ale laboratoria nieakredytowane
réwniez. Zauwazy¢ mozna, iz w badaniach mieszczacych sig¢ w obszarze regulowanym prawnie np.
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oznaczenie wolnej krystalicznej krzemionki w pytach na stanowiskach pracy, uczestnikami sg gtownie
laboratoria akredytowane. Uregulowania prawne nakazujg bowiem wykonywanie tych badan przez
jednostki akredytowane. Jednak juz w badaniach biegtosci dotyczgcych wegla kamiennego w zakresie
parametrow energetycznych, a szczegolnie stanowigcych podstawe do rozliczen finansowych (wilgoc,
popidt, warto$¢ opatowa) sporg grupe uczestnikow stanowig nieakredytowane laboratoria np. produ-
centow wegla kamiennego, odbiorcow itp.

Ponizej przedstawiona zostanie analiza dla wybranych programéw badan biegtosci zorganizowanych
przez Osrodek Badan Biegfosci CLP-B LABTEST.

Opis programoéw badan biegtosci

Programy badan miaty charakter otwarty, ilosciowy oraz jednoczesnego uczestnictwa i adresowane byty
do wszystkich laboratoridow zajmujgcych sie badaniami wegla kamiennego m.in. kopalr, cementowni,
elektrocieptowni oraz wszelkich laboratoriéw komercyjnych, ktére w ramach swojej dziatalnosci zajmujg
sie analizg wegla kamiennego.

Programy badan biegtosci polegajg na pordwnaniach migdzylaboratoryjnych wynikow badan probek
wegla przygotowanych z materiatu podstawowego, réwnoczesnie rozsytanych do uczestniczacych
laboratoriow, w celu wykonania badan réwnoczesnie przez wszystkich uczestnikéw. Po zakonczeniu
kazdej rundy badan, wyniki sg odsytane przez Uczestnikdéw do Organizatora i poréwnywane z warto-
Sciami przypisanymi.

Do analizy wzigto runde lll z 2013 roku, w ktorej wzigto udziat 40 laboratoriow, w tym 18 nieakredy-
towanych oraz | runde badanh biegtosci z 2014 roku, w ktorej wzigto udziat 34 uczestnikéw, w tym
16 nieakredytowanych. Populacja laboratoriéw nie posiadajacych akredytacji w omawianych rundach
wynosifa okoto 40%.

Rozktad udziatu laboratoriow w PT
runda 111/2013 - wegiel kamienny

16+ —
| | _—
15 J-"—'i_.________ 18 t& /
T 16
laboratoria akredylowane ——

laboratoria nicakredytowane

Rozktad udziatu laboratoriéow w PT
-runda 1/2014 - wegiel kamienny

laboratoria akredytowane

laboratoria nieakredytowane




Program badan byt organizowany oraz realizowany w oparciu o zalecenia i wymagania normy PN-EN
ISO/IEC 17043:2011 ,,Ocena zgodnosci. Ogolne wymagania dotyczace badania biegtosci”, dokumentu
PCA DAPT-01 ,,Akredytacja organizatoréw badan biegtosci. Wymagania szczegétowe” oraz normy 1ISO
13528:2005 ,, Statistical Metod for Use in Proficiency Testing by Interlaboratory Comparisons”. Organi-
zator, w zadnym z realizowanych etapow badan biegfosci nie korzystat z ustug podwykonawcow [5-7].

Analiza wynikow

W kazdej rundzie badania biegfosci wyniki badan uzyskane przez Uczestnikow sg analizowane pod
wzgledem uzyskiwanych wynikow zadowalajacych, watpliwych i niezadowalajgcych. Obserwowany jest
rozrzut wynikdw oraz badana stabilnos¢ badanego materiatu w czasie. Do oceny rezultatow dziatania
Uczestnikow badan biegtosci stosuje sie opcjonalnie statystyke osiggnie¢ wg. normy PN-EN ISO/IEC
17043:2011 (zatgcznik B, pkt.B.3.1), wyrazong za pomocg nastepujgcych parametréw statystycznej
oceny danych ilosciowych: wskaznik z, wskaznik z’, oraz wskaznik zeta.

Do oceny biegfosci Uczestnikow, w przypadku parametrow dla ktorych uzyskano populacje wynikow
réwna lub wiekszag od 10, wybrano statystyke osiggnie¢ wyrazong za pomocg wskaznika ,.z”. Przyjmuje
sie, ze wskaznik ,z” moze osiggac jeden z trzech poziomow:

Ocena rezultatéw Uczestnikow kazdej z analizowanych rund zostata odniesiona do liczby rezultatéw
watpliwych i niezadawalajgcych do ogolnej liczby rezultatow z osobna dla laboratoriow akredytowanych
i laboratoriow nieakredytowanych (rysunki 1-4). W rundzie 1/2014 procentowo wiekszy udziat wynikow
watpliwych i niezadawalajgcych generowany byt przez laboratoria nieakredytowane. Zupetnie odmien-
nie prezentujg sie wyniki uzyskane przez Uczestnikéw w rundzie 111/2013. Z analizy danych wynika, ze
procentowo wigkszy udziat wynikdw watpliwych i niezadawalajgcych generowany byt przez laboratoria
akredytowane. Taka interpretacja jest by¢ moze zaskakujgca, gdyz laboratoria akredytowane winny jawi¢
sie jako spetniajace najwyzsze standardy jakosci. Tak naprawde w obu przypadkach ilosci wynikdw
niezadawalajgcych nie sg duze, jest to populacja kilku wynikow.

Rozkiad rezultatow watpliwych - runda 1/2014 dla 2<z<3
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Rys. 1. Rozkiad rezultatéw watpliwych — runda /2014
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Analiza uzyskiwanych rezultatéw uczestnikdw dotyczyta rowniez rodzaju parametréw, dla ktérych uzyski-
wano wyniki watpliwe czy niezadawalajace, tego jak znacznie wyniki te odbiegajg od wartosci przypisanej
i czy btedne oznaczenie tych parametréow moze bezposrednio rzutowac na rozliczenia handlowe (tzw.
parametry rozliczeniowe) bgdz wptywac na btedne oznaczenie dwutlenku wegla dla handlu emisjami.

Rozktad rezulatatéw watpliwych - runda 111/2013 dla 2<z<3
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Rys. 2. Rozkiad rezultatéw watpliwych — runda 111/2013

Rozktad rezultatow niezadawalajacych - runda 1/2014
dla z>3
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Rys. 3. Rozkiad rezultatéw niezadawalajacych - runda 1/2014

Rozktad rezultatow niezadawalajacych - runda 1/2014
dla z>3
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Rys. 4. Rozktad rezultatéw niezadawalajacych — runda 111/2013



4. WNIOSKI

Jako organizator badanh biegtosci CLP-B analizuje skale wynikéw niezadawalajgcych czy watpliwych
w kazdej z rund. Jest to najczesciej rzad kilku procent liczony do populacji wynikow w danej rundzie.
Zbyt duza ilo$¢ wynikdw niespetniajgcych kryteriow mogtaby sugerowac zte przygotowanie badanego
obiektu bedacego przedmiotem badan. Zdarzajg sie rundy, gdy z powodu bardzo matych rozrzutow
w uzyskanych wynikach przez uczestnikéw, przy stosunkowo nieduzych réznicach od wartosci przypi-
sanej uczestnik uzyskuje wynik watpliwy czy niezadawalajacy. Nalezy wtedy dokona¢ analizy w swoim
laboratorium, by¢ moze owa réznica miesci sie w odtwarzalno$ci metody podanej w normie.
Laboratoria akredytowane zawsze podajg wynik wraz z niepewnoscig. Wdrozony system zarzadzania
zgodny z PN-EN ISO/IEC 17025:2005 + Ap1 + AC : 2007 obliguje do tego. Inng kwestig jest oszacowanie
niepewnosci. Dopiero w wiekszym zestawieniu wida¢ jak wielkie moga by¢ dysproporcje w oszacowaniu
niepewnosci dla tego samego parametru — od nieprawdopodobnie niskich warto$ci po mocno zawyzo-
ne. Laboratoria nieakredytowane majg czesto problem z oszacowaniem niepewnosci pomiaru/badania
i czesto jej nie podaja, co znacznie utrudnia oceng osigganych rezultatow. Nalezy réwniez pamietac,
Ze udziat laboratoriow nieakredytowanych w badaniach biegtosci jest niczym nie wymuszony i wynika
bezposrednio z checi zweryfikowania poziomu biegtosci swojego laboratorium.

Z dokonanej analizy wynika, ze uzyskane wyniki niezadawalajgce, mimo ze jest ich stosunkowo nie-
wiele, w kilku przypadkach drastycznie odstajg od wartosci przypisanej dla danego parametru. Jezeli
przedsiebiorstwo, do ktdrego nalezy laboratorium, uczestniczy w wspoélinotowym systemie handlu
emisjami, kazdy wynik watpliwy badz niezadawalajgcy stwarza realne zagrozenie btednych rozliczen.
Gdyby jeszcze zatozyé, ze wyniki te uktadatyby sie wytgcznie jako niekorzystne tzn. zawyzatyby ilosé
jednostek CO, — laboratorium w prosty sposob przyczyni¢ si¢ moze do obnizenia kondycji finansowej
przedsigbiorstwa. Wiarygodnos¢ uzyskiwanych wynikow badan ma wiec ogromne znaczenie.
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W przypadku badania materiatow sypkich, zwtaszcza sypkich produktow wielosktadniko-
wych charakteryzujgcych sie niejednorodnoscig i sktonnoscig do segregacji, nalezy zwro-
ci¢ uwage na homogenicznosc probki laboratoryjnej i ocenic jej wptyw na wyniki badan.
Homogenicznosc¢ probek laboratoryjnych o typowych matrycach znajdujgcych sie zakresie
badari laboratorium powinna by¢ uwzgledniona podczas walidacji lub sprawdzania metody.
Jednak czesto laboratorium otrzymuje probki laboratoryjne rdznigce sie od typowych ma-
tryc badanych podczas walidacji i powinno ocenic czy i w jakim stopniu niejednorodnosc
(niehomogenicznosc) probki laboratoryjnej moze wptyngc¢ na wyniki badan i niepewnosci
wynikow. Na podstawie badan wiasnych i przyktaddw podanych w normie PN-EN ISO 6498 [1]
zawierajgcej wytyczne do przygotowania probki na przyktadzie pasz, przedstawiono sposob
oceny homogenicznosci badanych matryc i zaproponowano praktyczne przyktady rozwig-
zania tego problemu w laboratorium.

1. WPROWADZENIE

Badane materiaty sypkie i produkty sypkie wielosktadnikowe charakteryzujg sie sktonnoscig do segre-
gacji. Dobrg metoda poprawy homogeniczno$ci materiatow jest redukcja wielkosci czastek poprzez
rozdrobnienie a nastgpnie wymieszanie. Mieszanie materiatu probki moze nie dawaé¢ efektu poprawy
homogenicznosci, a w przypadku produktow wielosktadnikowych o réznej gestosci moze wystepowac
nawet pogorszenie homogenicznosci podczas mieszania (segregacja sktadnikdw), zaleznie od sposobu
mieszania, rodzaju mieszarki. Szeroki przeglad postepowania na etapie przygotowania probki do ba-
dan, zaleznie od wtasciwosci fizykochemicznych materiatu, uwzgledniajacy redukcje wielkosci czgstek
materiatu, stosowane rozdrabniacze, sposoby wydzielenia z prébki laboratoryjnej prébki do badan
0 masie okoto 100 g i najczesciej stosowane dzielniki probek podano w normie PN EN-ISO 6498 [1]
zawierajgcej wytyczne do przygotowania probki na przyktadzie pasz.

Miarg homogenicznosci jest wspofczynnik zmiennosci CV (%) wynikow badania danego sktadnika
materiatu. W przypadku pasz uznaje sie za wtasciwg zmiennos¢ w zakresie do 10%, zaleznie od rodzaju
paszy i zawartosci badanego sktadnika. Jednak wspotczynnik zmiennosci badanego sktadnika zawiera
zmiennosc¢ analityczng (powtarzalnos¢ metody) i zmiennosc¢ techniczng, odpowiadajgca niejednorodno-
$ci (niehomogenicznosci) badanego sktadnika w prébce. Miarg homogenicznos$ci probki laboratoryjnej
powinna byc¢ zatem tylko zmiennos$c¢ techniczna. Sposéb i przykiady obliczania homogenicznosci (za-
miennosci technicznej) probki laboratoryjnej w zalezno$ci od rodzaju matrycy i stopnia rozdrobnienia
podano w pracy [2].

Norma PN-EN ISO/IEC 17025 [3] jest podstawg do oceny kompetenc;ji laboratorium w zakresie badan
wraz z pobieraniem probek i przygotowaniem probek do badan. Laboratoria badawcze nie pobierajgce
prébek poddawanych badaniom sg zobowigzane do pozyskania i przedstawiania w sprawozdaniach
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z badan informacji od klienta dotyczacych procedur i planu pobierania probek oraz podmiotow wykonu-
jacych pobieranie. Jednoczenie podkresla sie, ze laboratorium powinno stosowac wiasciwe procedury
postepowania z prébka laboratoryjng, a zwtaszcza zwigzane z przygotowaniem probki do badan. W tych
ogolnych stwierdzeniach miesci sie uwzglednienie wtasciwosci fizykochemicznych matrycy i oznacza-
nych substancji oraz homogeniczno$¢ matrycy.

Celem pracy byta ocena homogenicznosci probki laboratoryjnej i jej wptyw na wyniki badan oraz oce-
na niepewnosci przygotowania probki do badan i jej wptyw na niepewnos$¢ pomiaru. Zaprezentowano
praktyczny sposob oceny homogenicznosci probki laboratoryjnej na przyktadzie pasz, uwzgledniajgc
rézne matryce paszowe o roznym stopniu hiehomogenicznosci i sktonnosci do segregacji sktadnikéw.
W ocenie homogenicznosci probki laboratoryjnej uwzgledniono rézne sktadniki, podstawowe sktadniki
pokarmowe, sktadniki mineralne i wybrane dodatki paszowe. Uwzgledniono réwniez wielko$¢ odwazki
analitycznej zgodnie z procedurami badawczymi oznaczania réznych sktadnikow paszy i jej wplywa na
wyniki badania homogenicznosci.

2. MATERIALY | METODY

Materiatem do oceny homogenicznoéci prébek laboratoryjnych byty mieszanki paszowe petnoporcjowe
MPP i mieszanki paszowe uzupetniajgce MPU, sypkie i granulowane oraz premiksy paszowe (przed-
mieszki mineralno-witaminowe) bez rozdrabniania i po rozdrobnieniu.

Homogenicznos¢ probki laboratoryjnej obliczono wykorzystujgc prawo propagaciji btedow Gauss’a.
Istotg proponowanego postepowania jest rozdzielenie dwdch sktadowych zmiennosci wyniku pomiaru
homogenicznos$ci wyrazonej wspéiczynnikiem zmiennosci CVh+a (%): zmiennosci analitycznej CVa (%)
i zmienno$ci technicznej CV, (%) odpowiadajacej niejednorodnosci (niehomogenicznosci) badanego
skfadnika podczas przygotowania probki do badan w laboratorium. Zmiennos¢ analityczng metody
obliczano z rozstepu, na przyktadzie Raportu Technicznego Nordtest [4]. Do obliczen wykorzystano

ponizsze wzory, (1) i (2).
Cv,,, =CV,>+CV} ey

CV, =V, - CV,} @
Przyjeto, ze wspotczynnik zmiennosci technicznej C V', jako parametr oceny homogenicznosci probki
laboratoryjnej jest miarg niepewnosci przygotowania probki i moze by¢ uznany jako standardowa niepew-
nos¢ przygotowania probki (CVh = uh/\/n; gdzie n = liczba probek do badarn wyodrebnionych z probki
laboratoryjnej) w budzecie niepewnosci pomiaru u,  uwzgledniajagcym niepewno$¢ przygotowania
prébki laboratoryjnej i niepewnos¢ postgpowania analitycznego i pomiaru, obliczonym wg wzoru (3),

(€)

w ktorym u_jest niepewnoscig postgpowania analitycznego i pomiaru. Niepewno$¢ rozszerzong U, dla
wspofczynnika rozszerzenia k=2 (P=95%) obliczano jak nastepuje: U, , = u,, - 2.

Obliczono niepewnosci przygotowania probki do badan wybranych podstawowych sktadnikdéw pokar-
mowych (biatko, wtékno, popidt), makroelementow (wapn, sod, chlorki, fosfor), mikroelementow — do-
datkéw paszowych (zelazo, mangan, cynk, miedz, selen, kobalt, molibden) oraz wybrane witaminowe

dodatki paszowe (witamina A, witamina E).



Do oceny homogenicznoéci i niepewnoéci przygotowania prébki laboratoryjnej, pobierano probki labora-
toryjne pasz o masie okofo 0,5 kg zgodnie z rozporzadzeniem 691/2013 [5]. Z kazdej probki laboratoryjne;j
przygotowywano, wg zalecet normy EN 6498 [6], 6 probek do badan o masie okoto 100 g kazda, stosujac
rozdzielacz szczelinowy. W przypadku sypkich MPP i MPU oraz MPP granulowanych, prébki do badan
rozdrabniano w cafosci z przesiewem przez sito 0,5 mm. W tak przygotowanych prébkach wykonywano
oznaczenia zawartosci wybranych sktadnikow pokarmowych (biatko, popidf) i sktadnikéw mineralnych
(Ca, Na, Cl-, Zn, Mn, Cu, Mo, Se) w dwdch powtdrzeniach. W przypadku badania homogeniczno$ci
witamin A i E w MPP i MPU, prébki laboratoryjne po rozdzieleniu rozdrabniano w rozdrabniaczu z prze-
siewem przez sito 1 mm. Prébki premiksu badano bez rozdrabniania (potwierdzona homogenicznos¢)
i po rozdrobnieniu w mtynie kulowym do wielkosci czgstek okoto 250 um.

Zawartoéci biatka, popiofu, witamin A i E badano metodami oficjalnymi, zgodnie z rozporzgdzeniem
152/2009 [7]. Zawartosci wapnia, sodu, cynku i manganu oznaczono metodg ptomieniowej absorpcyjnej
spektrometrii atomowej FAAS [8]. Chlorki oznaczono metodg biamperometrycznego miareczkowania
[9]. Selen badano metoda absorpcyjnej spektrometrii atomowej z generowaniem wodorkow HGAAS,
a molibden przy wykorzystaniu techniki ETAAS. Srednig wielko$¢ czastek premiksu przed rozdrobnie-
niem i po rozdrobnieniu mierzono optyczno-elektronicznym miernikiem wielkosci czgstek.

Z réwnania (2) obliczono wspétczynnik zmiennosci technicznej (niehomogenicznosci) probki labo-
ratoryjnej na podstawie wynikéw badan probek wydzielonych z prébki laboratoryjnej. Z rownania (3)
obliczono niepewnosci przygotowania probki do badan w laboratorium i niepewnosci postepowania
analitycznego i pomiaru.

3. WYNIKI | DYSKUSJA

W Tablicy 1 podano przyktad oceny homogenicznos$ci probki laboratoryjnej i szacowania niepewnosSci
przygotowania probki. Wspotczynnik zmiennosci CV, (homogenicznos¢) sodu w granulowanej MPP
byt niski (1,53%). Podobnie niskie wspétczynniki CVh uzyskano dla innych sktadnikow granulowanej
mieszanki paszowej, od 0,92% do 6,16%, srednio 3,09%

Tablica 1. Ocena homogenicznosci probki laboratoryjnej i niepewnosci przygotowania probki w laboratorium na
przykfadzie sodu w granulowanej MPP

Wyszczegdlnienie Sposob obliczenia - wzory
Wspotczynnik zmiennosci (n=12) Dane z laboratorium

Cv,,, =212% — szablon Excel
Powtarzalno$¢ obliczona z rozstepu wg [4] Dane z laboratorium

(n=6) CV =1,47% — szablon Excel

Wspoétczynnik zmiennosci techniczne;j ] 3 2
(homogenicznos$é) i niepewnosci przygotowania wzor: CV, =CV,,, =CV,
probki CV, = 1,53% = u,

Standardowa niepewnos¢ badania sodu z budzetu Dane z walidacji metody
niepewnosci u = 5,8%, U=11,6%

Standardowa niepewnos¢ badania Na z niepewnoscig
przygotowania probki w laboratorium u, . = 6,00% Wzér: u,,, =

(m=1); u,, = 5383% (n=6);
Niepewnos¢ rozszerzona U, = 12,00% (n=1); 5,6%x2=12,0% (n=1)

H+A4

U,., = 11,66% (n=6); 5,83%x 2 =11,66% (n=6)
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(Tab. 2). Dla poréwnania, wspofczynniki CVh w sypkiej MPU byty prawie dwukrotnie wyzsze i wyniosty
od 1,53% do 11,8%, srednio 5,77%, potwierdzajgc znaczaca niechomogeniczno$¢ probki laboratoryjnej
i skfonnos¢ do segregaciji sktadnikéw, zwtaszcza sktadnikow mineralnych i witaminy A (Tab. 2). Wyka-
zana niehomogeniczno$¢ miata wptyw gtownie na niepewnos¢ pomiaru sktadnikéw po uwzglednieniu
niepewnosci przygotowania probki laboratoryjnej. Na niehomogenicznos¢ prébki laboratoryjnej wptywata
takze masa odwazki analitycznej (Se, Mo) oraz cechy morfologiczne preparatu witaminy A (otoczkowanie
substancji czynne;j).

Tablica 2. Wyniki badania homogenicznosci CV, (%) probki laboratoryjnej i niepewnosci pomiaru
uwzgledniajgcej niepewnosé przygotowania probki laboratoryjnej wybranych sktadnikow pokarmowych
i dodatkow paszowych w mieszance paszowej sypkiej i granulowanej

Sktadnik Odw. MPU- sypka* Granulowana m-ka paszowa
paszy anal.
g C Vh 0 Uz +A Uz +A4 C V U Uz +A4 Uz +A
X o U% (=) m=6 X ,/' % (n=1) (n=6)
’ % % ’ ’ % %

Biatko, g/kg 05 288 153 3,0 4,3 325 196 1,33 4,0 48 4,14

Popidt, g/kg 5 362 267 40 67 455 469 098 42 46 427
Wapn, g/kg 5 125 359 96 120 100 836 147 96 100 9,67
S6d, g/kg 5 471 465 116 149 122 150 153 116 120 117
Chlorki, g/kg > 659 345 84 109 885 316 092 97 99 973
G, 5 - - - - . 993 307 122 137 124
mg/kg
Cynk, mg/kg 5 233 502 104 145 112 198 252 104 116 106
Miedz, mg/kg 5 - ; ; - - 101 616 180 218 187
Selen,mg/kg 05 089 115 150 274 177 028 355 150 16,6 153
lelipelan, 05 240 115 200 305 221 186 529 200 226 205
mg/kg
Wit, A**,

20 270 118 194 306 217 261 339 200 211 202
mg/kg

Wit. E, mg/kg 20 372 1,96 13,1 13,6 132 615 550 17,1 20,3 17,7
*mieszanka paszowa uzupetniajgca sypka; ** w przeliczeniu na retinol; X — zawarto$¢; U — niepewnosé
rozszerzona (k=2) wg GUM; CV, —homogenicznos¢ — wsp. zmiennoéci technicznej; U,,, , - niepewnos¢
rozszerzona (k=2) z niepewnoscig przygotowania prébki (n=1; n=6)

Wptyw rozdrobnienia probki do badan na wyniki oceny homogenicznosci probki laboratoryjnej pre-
miksu i niepewnos¢ pomiaru zamieszczono w Tablicy 3. Rozdrobnienie premiksu w mtynie kulowym
i prawie dwukrotnie zmniejszenie srednicy czgstek spowodowato trzykrotne obnizenie C Vh i poprawe
homogenicznoéci, srednio z 7,76% w przypadku premiksu nie rozdrobnionego do 2,40% w premiksie
rozdrobnionym (Tab. 3). Nalezy podkresli¢, ze dla premiksu nierozdrobnionego potwierdzono homoge-
nicznos¢ na podstawie badania zawartosci chlorkéw (masa odwazki analitycznej 2 g), stosujac uznang
procedure badania homogenicznosci przyjeta w badaniach biegtosci [10]. Rozdrobnienie premiksu
wptyneto na obnizenie niepewnosci pomiaru, w przypadku cynku i miedzi prawie dwukrotnie, zwtaszcza
przy jednokrotnym wydzieleniu probki do badan (n=1), co jest czesto praktykowane w laboratoriach.
Wyniki badan zamieszczone w Tablicach 2 i 3 wyraznie wskazywaty na mozliwo$¢ obnizenia niepewnosci



pomiaru przez zwigkszenie ilosci probek do badan z prébki laboratoryjnej (od n=1 do n=6) i poddanie
ich analizie ale tatwiejszym, prostszym rozwigzaniem jest rozdrobnienie prébki do mniejszych rozmia-
réw czastek. Niekiedy jednak rozdrobnienie wptywa na stabilnos¢ analitu. Decyzje powinno podjac
laboratorium, korzystajgc z wtasnego doswiadczenia i dostgpnych danych. W przypadku badania
pasz wskazane jest skorzystanie z wytycznych w zakresie przygotowania probki do badah podanych
w normie PN EN ISO 6498 [1].

Tablica 3. Wyniki badania homogenicznosci CV, (%) probki laboratoryjnej i niepewnosci pomiaru
uwzgledniajgcej niepewnos¢ przygotowania probki laboratoryjnej wybranych sktadnikow mineralnych premiksow

Sktadnik Odw. Premiks bez rozdrabniania*, Premiks rozdrobniony*,
premiksu anal. Srednica czastek 416 ym Srednica czastek 260 ym
g
UH+A UH+A vV UH+A UH+A
X oV,% U% =) (@mn=6) X w U % (=) (n=6)
% % ’ % %
Wapn, g/kg 1 175 577 74 137 877 170 070 74 76 7,42
Zelazo, g/kg 1 132 576 94 149 105 132 167 94 10,0 9,50
Mangan, g/kg 1 142 7,07 104 176 119 140 256 104 116 10,6
Cynk, g/kg 1 922 10,1 10,0 225 130 985 3,88 10,0 12,7 105
Miedz, g/kg 1 1,42 10,1 106 22,8 134 1,44 3,17 106 123 10,7

U - niepewnos$¢ rozszerzona (k=2) wg GUM; CV, — homogeniczno$¢ — wspétczynnik zmiennosci
technicznej; U, , - niepewnos$c¢ rozszerzona (k=2) z niepewnoscia przygotowania probki (n=1, n=6);
* homogenicznos¢ premiksu potwierdzona w badaniu chlorkéw

Tablica 4. Wartosci przypisane, odchylenia standardowe i wskazniki HorRat (H) premiksu bez rozdrabniania i po
rozdrobnieniu, uzyskane w badaniu biegtosci ,PT Premiks 2012”

Pierwiastek n Premiks nierozdrobniony, 420 ym  Premiks rozdrobniony, 250 ym
WP+U SD H WP+U SD H
Wapn, g/kg 19  297+2,68 9,35 1,11 301+2,95 10,3 1,22
Miedz, g/kg 18 1,57+0,02 0,071 0,64 1,60+0,02 0,050 0,45
Zelazo, g/kg 18 11,7+0,25 0,86 1,47 11,8+0,24 0,80 1,36
Cynk, g/kg 19 11,6+0,19 0,65 1,12 11,9+0,11 0,38 0,63
Selen, mg/kg 12 45,8+1,92 5,31 0,89 48,3+1,42 3,94 0,63
Arsen, mg/kg 7 2,01+0,06 0,125 0,28 2,04+0,08 0,172 0,37
Kadm, mg/kg 7 0,35=0,02 0,046 0,43 0,33+0,02 0,050 0,49
Otéw, mg/kg 7 10,0+0,20 0,42 0,45 9,80+0,22 0,47 0,47
Srednia 0,80 0,70

n — liczba laboratoriow, ktorych wyniki uwzgledniono w opracowaniu statystycznym;
U=u-2;u=125-SDAn[11]
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Dane w Tablicach 2 i 3 potwierdzajg do$¢ oczywisty wniosek, ze wigksza niejednorodnosé (niehomoge-
nicznos¢) probki laboratoryjnej i wyzszy wspoétczynnik C Vh (%) wplywa przede wszystkim na niepewnosc
pomiaru, zaleznie od ilosci probek do badan wydzielonych z prébki laboratoryjnej. Powstaje pytanie
o wptyw homogenicznosci na wynik badania. Aby odpowiedzie¢ na to pytanie w Tablicy 4 przytoczono
wyniki badan biegfosci PT w ktorym materiatem testowym byty dwie prébki tego samego premiksu,
bez rozdrabniania (420 um) i po rozdrobnieniu (250 um). Uwzgledniajgc niepewnosc, nie stwierdzono
réznic pomiedzy wartosciami przypisanymi dla badanych pierwiastkbw wymienionych w Tablicy 4 a tym
samym nie stwierdzono wptywu rozdrabniania i homogenicznosci probki na wyniki badan w ocenianym
przypadku. Podobny wniosek mozna przyja¢ na podstawie wynikdédw badania innego premiksu, bez
rozdrabniania i po rozdrobnieniu, zamieszczonych w Tablicy 3.

4. PODSUMOWANIE

Homogenicznosc¢ prébki laboratoryjnej powinna by¢ brana pod uwage przez laboratorium, zwtaszcza
w przypadku badania produktéw sypkich, bedgcych mieszaning roznych sktadnikéw, o sktonnosci do
segregacji. Homogenicznosc¢ sktadnikow wptywa przede wszystkim na niepewnos¢ pomiaru z uwzgled-
nieniem niepewnosci przygotowania prébki; w mniejszym stopniu na wynik badania. Jednak dla oceny
zgodnosci wynikéw badah z wymaganiami [12, 13], laboratorium powinno uwzgledni¢ niepewno$¢
pomiaru i, w uzasadnionych przypadkach, niepewnosc¢ przygotowania probki.

Proponowany sposo6b badania homogenicznos$ci probki laboratoryjnej jest oparty na rozdzieleniu skta-
dowej zmiennoéci analitycznej od sktadowej zmiennosci technicznej (homogenicznosé) i obliczeniu
zmiennosci analitycznej (powtarzalnos¢) z rozstepu pomiedzy powtdrzeniami wg Nordtest TR 537 [4].
Zastosowane podejscie pozwala ponadto na oszacowanie niepewnosci przygotowania probki i jest
dostosowane do celu badan. Mozna jednak uwzgledni¢ problem homogenicznosci prébki laboratoryjnej
na etapie walidacji metody, dzielgc probke laboratoryjng na minimum 6 prébek do badan i wykonujac
oznaczenia analitu w dwoch powtdrzeniach w kazdej wydzielonej probce do badan i obliczajgc odtwa-
rzalno$¢ wewnatrzlaboratoryjng (precyzja posrednia) C V/m (%), bez potrzeby rozdzielania sktadowych.
Przy takim sposobie postepowania odtwarzalnos¢ wewnatrzlaboratoryjna bedzie uwzgledniata zmiennosé
techniczng przygotowania probki a uwzgledniona w budzecie niepewnosci metody, réwniez niepew-
nosc¢ przygotowania probki w laboratorium. Na etapie walidacji metody laboratorium powinno okreslic¢
stopienh rozdrobnienia prébki do badan i mase odwazki analitycznej, w zaleznosci od zastosowanej
metody i trwafosci badanego analitu.
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Maria Wasiak

Wojewoddzka Stacja
Sanitarno-Epidemiologiczna
w Poznaniu

W referacie omdwiono wymagania zawarte w prawie Krajowym oraz wymagania i postepo-
wanie Panstwowej Inspekcji Sanitarnej dziafajacej na terenie wojewddztwa wielkopolskiego
przy zatwierdzaniu laboratoriow do badar wody przeznaczonej do spozycia przez ludzi oraz
badari wody z kapielisk. Zapewnienie jakosci i porownywalnosci wynikow prowadzonych
badar wody wymaga stosowania odpowiednich metod fizykochemicznych, mikrobiologicz-
nych, stosowania w kontroli wewnetrznej certyfikowanych materiatow odniesienia i szczepow
z uznanych kolekcji jaki i potwierdzenia kompetencji do badarn poprzez udziat w odpowied-
nich programach badan biegtosci.

Podstawy prawne — woda przeznaczona do spozycia przez ludzi

» Ustawa z dnia 7 czerwca 2001 r. o zbiorowym zaopatrzeniu w wodg i odprowadzaniu sciekow (tekst
jednolity z dnia 12 czerwca 2006 r. z pdzniejszymi zmianami)

e Art. 12 ust.4

e Badanie pobranych probek wody przeznaczonej do spozycia przez ludzi mogg wykonywac laboratoria
Panstwowej Inspekcji Sanitarnej lub inne laboratoria o udokumentowanym systemie jakosci prowa-
dzonych badan wody, zatwierdzonych przez Paristwowg Inspekcje Sanitarng

Podstawy prawne — woda z kapielisk

* Ustawa z dnia 18 lipca 2001 r. Prawo wodne (tekst jednolity z dnia 10 stycznia 2012r. z pozniejszymi
Zmianami)

e Art. 163 d.

* Badania jakosci wody, o ktorych mowa w art. 163 ust. 2 i 4, wykonujg laboratoria, o ktdérych mowa
w art.12 ust. 4 ustawy z dnia 7 czerwca 2001 r. 0 zbiorowym zaopatrzeniu w wodeg i zbiorowym od-
prowadzaniu sciekow.

Podstawy prawne — woda przeznaczona do spozycia przez ludzi

¢ Rozporzadzenie Ministra Zdrowia z dnia 29 marca 2007r. w sprawie jakosci wody przeznaczonej do
spozycia przez ludzi (Dz.U z 2007, Nr 61, poz. 417 z pOzniejszymi zmianami)

+ §5.

« §6.1i6.2

e §7.2

e Zatacznik 9

e A. Charakterystyki metod badan

* B. Parametry mikrobiologiczne, dla ktérych okreslono metody badan
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Wymagania prawne z rozporzadzenia

udokumentowany system jakosci prowadzonych badan, zatwierdzany przez Panstwowg Inspekcije
Sanitarng kazdego roku,

zaswiadczenie potwierdzajgce przeszkolenie przez organy PIS dla oséb pobierajacych albo certyfikat
dla laboratorium,

wykaz prowadzonych badan przez laboratorium oraz charakterystyki metod badawczych,

udziat laboratorium w badaniach biegtosci,

zestawienie wynikow i oceny badan biegfosci,

dokonanie kontroli laboratorium przed zatwierdzeniem,

z przeprowadzonych badanh wody, laboratoria sporzgdzajg sprawozdanie.

Wojewddziwo wielkopolskie
Do wniosku o zatwierdzenie laboratorium przekazanego do wtasciwego Panstwowego Powiatowego
Inspektora Sanitarnego nalezy dotgczy¢ nastepujgcg dokumentacje:

wykaz parametrow i metod badawczych do zatwierdzenia,

charakterystyke metod badawczych,

dokumenty potwierdzajgce udziat laboratorium w badaniach biegtosci oraz wyniki uzyskane w tych
badaniach od organizatora badan PT,

ocena badan biegtosci,

wzory sprawozdan z badah wydawanych przez laboratorium,

wykaz oséb zatwierdzajgcych/autoryzujacych sprawozdania z badan.

Wymagania dodatkowe:

Stosowanie metod badawczych opartych na aktualnych normach, gdy nie ma podanej charakterystyki
metody w rozporzadzeniu. Wyjatkowo dopuszcza sie procedury badawcze, gdy nie ma norm.
Organizator badan biegtosci (PT) powinien posiada¢ potwierdzone kompetencje w zakresie badan
biegtosci dla wody.

Wyniki i oceng badanh biegtosci nalezy przedstawic¢ z okresu ostatnich 2 lat.

Osoby zatwierdzajgce/autoryzujgce sprawozdania z badan powinny posiada¢ kompetencje z za-
kresu systemu jakosci i prowadzonych badan fizykochemicznych i/lub mikrobiologicznych wody
przeznaczonej do spozycia przez ludzi.

Kontrola ztozonej dokumentaciji.

Kontrola w laboratorium.

Organizatorzy badan biegfosci i czestotliwos$¢ udziatu w PT.

Kompetencje personelu do opracowania wtasnych metod.

Zapisy w Dyrektywie 2009 / 90/ EC dot. zapewnienia jakosci prowadzonych badan.
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Uniwersytet Warszawski
Wydziat Chemii

Wzorcowanie jest procesem ustalania charakterystyki obiektu (przyrzadu pomiarowego),
czyli zaleznosci miedzy odwzorowywanymi przez wzorzec pomiarowy wartosciami wielkosci
fizycznych wraz z ich niepewnosciami a odpowiadajgcymi im wskazaniami wzorcowanego
obiektu wraz z ich niepewnosciami. Proces ten jest waznym elementem nadzorowania
wyposazenia pomiarowego. Wyniki procesu wzorcowania dostarczajg cennych informacji
w zakresie: oceny wymagan, ktdre przyrzad pomiarowy powinien spetniac, zapewnienia moz-
liwosci odtworzenia pomiaru, zapewnienia spojnosci pomiarowej, szacowania niepewnosci
pomiaru z uwzglednieniem poprawek systematycznych (btedéw wskazar) oraz ustalania
odstepow miedzy wzorcowniami. Ten ostatni aspekt wykorzystania wynikow wzorcowania
zostat szczegotowo przedyskutowany w pracy.

Regularne wzorcowanie wyposazenia pomiarowego jest istotnym elementem zapewnienia jakosci wy-
posazenia pomiarowego. Warunkuje zapewnienie spojnosci pomiarowej oraz wiarygodnosé wynikdw
pomiaréw realizowanych przez laboratorium. Kluczowym aspektem w tym wzgledzie jest okreslenie
dtugosci okreséw czasu migdzy kolejnymi wzorcowniami. Wyznaczenie czestotliwosci wzorcowan
okreslonego typu wyposazenia pomiarowego jest w ogoélinym przypadku ztozonym procesem opartym
na statystycznej analizie odpowiedniej liczby danych uzyskanych w ramach wczesniejszych wzorcowan.

Nie ma jednej uniwersalnej metody, ktora realizowataby to zadanie dla r6znego rodzaju wyposazenia

pomiarowego. Wyrdznia sig kilka podejsé, z ktorych trzy mozna uznaé za wiodace [1]:

* metoda podobienstwa — obiekty wyposazenia pomiarowego grupuje si¢ ma podstawie podobienstwa
ich konstrukciji; odstep czasu ustala sig dla danej grupy na podstawie intuicji inzynierskiej;

* metoda adaptacyjna (,schodkowa”) — nastepny odstep czasu jest zwiekszony, jezeli parametry
obiektu utrzymaty sie w granicach np. 80% maksymalnie dopuszczalnego btedu lub zmniejszany,
jezeli je przekroczyty;

¢ metoda oparta na konstrukcji karty kontrolnej — wyniki (wybrane punkty wzorcowania) wykresla sie
w funkcji czasu; wyznacza sig rozrzut i dryft z mozliwoscig badania istotnosci zmian dokfadno$ci
przyrzadu (testowanie statystyczne).

W gronie tych podejs¢ — metoda wykorzystujgca formalizm karty kontrolnej Shewharta wydaje sig by¢

najbardziej ilosciowym narzedziem, umozliwiajgcym dodatkowo ocene rozproszenia i dryftu wynikow.

Konstrukcja karty kontrolnej Shewharta wymaga zdefiniowania wartosci normatywnych (wartosci oczeki-

wanej oraz miary zmiennosci wynikéw), na podstawie ktérych sg wyznaczane pozycije linii kontrolnych.

Mozna przyja¢ nastgpujgce zatozenia:

 linia centralna — warto$¢ oczekiwana (warto$¢ wzorca lub warto$¢ oczekiwana btedu wskazania, czyli 0)

« linie kontrolne — wyznaczane w oparciu o granice tolerancji, dopuszczalny btgd graniczny lub nie-
pewnos¢ standardowg btedu wskazania z pierwszego $wiadectwa.
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Na tak przygotowany diagram kontrolny sg nastepnie wprowadzane punkty eksperymentalne, ktérymi
w tym przypadku moga by¢:

« wyniki wskazan przyrzadu z kolejnych swiadectw wzorcowania,

* poprawki (btedy wskazan) z kolejnych swiadectw wzorcowania.

Przyktad wykorzystania karty kontrolnej Shewharta do oceny stabilno$ci charakterystyki termometru
przedstawia Rysunek 1 wraz z danymi zamieszczonymi w Tabeli 1.

Tabela 1. Dane z kolejnych wzorcowan termometru

Nr $wiadectwa Temperatura/°C Poprawka, obw / °C Uk=2)/°C
1 20 0.10 0.09
2 20 0.12 0.10
3 20 0.08 0.06
4 20 0.07 0.05
5 20 0.10 0.08

W sytuaciji braku narzuconych jasnych kryteriow dopuszczalnej zmiennosci wynikdw wzorcowania, war-
tosci normatywne dla karty mozna oprze¢ na charakterystyce z pierwszego swiadectwa wzorcowania
znajdujacej sie wsrod danych zgromadzonych w Tabeli 1. Mozna zatem zaproponowac¢ nastepujace
wartosci pozycji linii kontrolnych:

¢ linia centralna: 0
2 2
o= (ﬂj + O = 0.073°C
k NG

¢ linie kontrolne: 20, +3c

Karta Shewharta pojedynczych pomiarow Xi

Wimtorkci e vt

Rysunek 1. Karta kontrolna Shewharta btedow wskazarn termometru poddawanego regularnym wzorcowaniom
w temp. 20 °C. Karta wygenerowana w ustudze e-stat [2].
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Wizualna ocena rozktadu wartosci poprawek dla wybranej temperatury na Rysunku 1 (ktérg mozna
dodatkowo wspoméc odpowiednim testowaniem statystycznym z grupy testéw istotnosci t-Studenta)
wskazuje na dobrg stabilno$¢ wskazan (maty dryft) termometru dla wybranej temperatury. Mozna zatem
podja¢ decyzje o wydtuzeniu okresu miedzy wzorcowniami.

O ile czas miedzy wzorcowniami prostych przyrzaddw laboratoryjnych (wagi, termometry cieczowe)
zwykle jest relatywnie dtugi i wynosi co najmniej 12 miesiecy, to dla urzadzen pracujgcych w zesta-
wach np. z sondami (pH-metry, konduktometry) jednoznaczna ocena efektow starzenia jest znaczgco
utrudniona lub niemozliwa przy jednorazowym badaniu w procesie wzorcowania. Z tego powodu okres
migdzy wzorcowniami dla tego typu urzadzenh bywa znacznie krétszy. W takiej sytuaciji istotng rowniez
kwestig staje sie wzrost kosztow zwigzanych z kolejnymi odstonami procesu wzorcowania zewngtrznego.
Z drugiej jednak strony, pozorna oszczedno$¢ wynikajgca z nieuzasadnionego wydfuzenia odstepow
migdzy wzorcowniami moze generowac wzrost kosztow funkcjonowania laboratorium spowodowany
podwyzszeniem ryzyka utraty miarodajnosci pomiaréw przez zwigkszenie niepewnosci pomiaru i/lub
obnizenie jakosci swiadczonych ustug badawczo-pomiarowych. Rozwigzaniem tego problemu moze
by¢ wdrozenie systemu wzorcowan (kalibracji) wewnatrzlaboratoryjnych. Okres migdzy wzorcowniami
zewnetrznymi powinien by¢ zatem wypetniony regularnymi sprawdzeniami wyposazenia pomiarowe-
go realizowanymi w ramach danego laboratorium. W zaleznosci od typu urzadzenia oraz dostgpnosci
odpowiednich wzorcow wyrdzni¢ mozna dwa podejscia: bezposrednie i posrednie nadzorowanie wy-
posazenia pomiarowego. W pierwszym przypadku dysponujemy wzorcem pewnej cechy, np. X (wraz
Z niepewnoscig standardowg) bezposrednio mierzonej przez przyrzad pomiarowy (np. pH-metr, konduk-
tometr, spektrofotometr itp.), w drugim — wzorcem cechy, ktorej wartosé¢ moze by¢ przeksztatcona na
odpowiedz instrumentu za pomoca funkciji kalibracyjnej (spektrometr atomowej absorpcji, chromatograf
itp.). Ponizej zamieszczone sg schematy postepowania w tych dwéch przypadkach wraz z ilosciowymi
kryteriami akceptacji wymagan narzuconych na nadzorowane urzadzenie.

Bezposrednie sprawdzanie wyposazenia pomiarowego

Ustalenie wielkosci maksymalnego dopuszczalnego btedu granicznego 5gr na podstawie danych tech-
nicznych producenta (w postaci btedow wzglednych lub bezwzglednych) lub przepisdbw metrologicznych
dla danego urzgdzenia.

Wybdr odpowiedniego wzorca, dla ktdrego sg okreslone certyfikowane wartosci cechy X, niepewnosci
rozszerzonej U(X) oraz wspotczynnika rozszerzenia k.

Wykonanie wielokrothego pomiaru wzorca za pomocg testowanego przyrzadu — wyznaczenie sredniej
() i bfedu wskazania: A = | X — X |.

Zestawienie niepewnosci rozszerzonej uzyskanego btedu wskazania A [3] z warto$cig btedu wskazania
— kryterium spetnienia wymagan przez przyrzad, tj.

Ui) >4
gdzie
U(4) = ku(A)

5. T ) 2
u(A) = [ \5} +[SD()] {%X)}

SD(x) jest odchyleniem standardowym sredniej wartosci mierzonej cechy x w warunkach powtarzalnosci.
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Posrednie sprawdzanie wyposazenia pomiarowego

*  Wybor wzorca, ktdrego certyfikowana witasnosc¢ jest proporcjonalna do wielkosci mierzonej przez
przyrzad (np. CRM stezenia analitu z wartosciami stgzenia ¢, oraz jego niepewnoscig rozszerzong
U(CCRM) )-

« Konstrukcja i walidacja krzywej kalibracyjne;.

¢ Wykonanie wielokrotnej analizy CRM — wyznaczenie sredniej (¢,,.) za pomoca krzywej kalibracyjnej
oraz wyznaczenie btedu wskazania 4 = | - C_,, |.

» Zestawienie niepewnosci rozszerzonej uzyskanego btedu wskazania A z wartoscig bfedu wskazania
— kryterium spetnienia wymagan przez przyrzad, {j.

ui) >4
gdzie
U) =k u(d)

2
u(A) = [M(Ekkal)]z + {U(C—CRM)}
k

u(EkkaI) jest niepewnoscig standardowsa stezenia analitu uzyskanego dla badanego CRM i odczytanego
za pomocag krzywej kalibracyjne;.

Podsumowujac, podjecie decyzji o zmianie okresu miedzy wzorcowniami jest wypadkowa efektéw analiz
wynikow z poprzednich wzorcowan zewnetrznych, wynikéw sprawdzen wewnetrznych oraz kryteriéw
akceptacji przyrzgdu pomiarowego.

LITERATURA

[11 Przewodnik ILAC-G24/OIML D 10:2007 ,,Guidelines for the determination of calibration intervals of
measuring instruments”

[2] Analiza statystyczna online, www.e-stat.pl/

[3] Dokument EA-4/02 ,Wyrazanie niepewnosci pomiaru przy wzorcowaniu”
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Radwag Wagi Elektroniczne
Witold Lewandowski

Referat wyjasnia kryteria bteddw granicznych dopuszczalnych stosowanych przy ocenie
zgodnosci, legalizacji ponownej oraz w czasie uzytkowania wag nieautomatycznych. Kryteria
stosowane przy ocenie wagi w czynnosciach metrologii prawnej zostaty oméwione na podsta-
wie klas dokfadnosci wag. Z analizy wynika, ze kryteria metrologii prawnej sq wystarczajgce
do oceny wag klasy dokfadnosci lll, czyli gtéwnie do wag stosowanych w handlu i przemy-
Sle. W odniesieniu do wag wyzszych klas dokfadnosci tzn. klasy Il - wag laboratoryjnych,
a szczegolnie klasy | — wag analitycznych oraz ultra i mikrowag, kryteria metrologii prawnej
w pomiarach masy o duzej dokfadnosci spetniajg wylgcznie funkcje formalng. Do oceny
wagi odnosnie wymagarn procedur badawczych i pomiarowych majg wéwczas zastosowa-
nie czynnosci metrologii przemystowej w postaci wzorcowania lub wymagania branzowe.

1. WYMAGANIA METROLOGII PRAWNEJ ODNOSNIE DO WAG NIEAUTOMATYCZNYCH

Do 1 maja 2004 roku (przystapienie Polski do struktur Unii Europejskiej) przepisy metrologiczne w Polsce

odnosnie do wag nieautomatycznych byty tworzone przez Gtowny Urzad Miar, a nastepnie publikowane

w Dziennikach Urzedowych Miar i Probiernictwa:

1. Dziennik Urzedowy Miar i probiernictwa Nr 9 z 23 grudnia 1994 r. (zarzadzenie nr 37, 38 — wagi klasy
dokfadnosci | — analityczne)

2. Dziennik Urzedowy Miar i probiernictwa Nr 10 z 23 grudnia 1994 r. (zarzadzenie nr 40, 41, 42 — wagi
klasy doktadnosci Il llI, 111

Zarzadzenia te nie byly catkowicie spdjne z prawem, ktére obowigzuje w Unii Europejskiej.

W zwigzku z tym uchwalona zostata Ustawa o systemie oceny zgodnosci z dnia 30 sierpnia 2002 roku

(z poOzniejszymi zmianami).

Obowiazujgcym aktem wykonawczym do w/w ustawy jest Rozporzgdzenie Ministra Gospodarki, Pracy

i Polityki Spotecznej z dnia 11 grudnia 2003 r. w sprawie zasadniczych wymagan dla wag nieautoma-

tycznych podlegajgcych ocenie zgodnosci.

Regulacje zawarte w tym rozporzadzeniu sg spojne z prawem europejskim dotyczgcym wag nieauto-

matycznych zawartych w dyrektywie 90/384/EWG Nieautomatyczne urzadzenia wazgce (Non-automatic

weighing instruments — NAWI) zastgpionej dyrektywa 2009/23/WE.

Dokumentem normatywnym, ktéry traktowany jest jako norma zharmonizowana do dyrektywy 90/384/

EWG zastgpionej dyrektywa 2009/23/WE jest europejska i polska norma PN-EN 45501 Zagadnienia

metrologiczne wag nieautomatycznych.
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Obecne przepisy dzielg wagi nieautomatyczne na dwie kategorie:
Kategoria | - wagi stosowane do okreslania masy:

e w obrocie handlowym

« bedacej podstawg do obliczania optat targowych, cet, podatkéw, premii, opustow, kar, wynagrodzen,
odszkodowan lub podobnych typéw opfat

e podczas stosowania przepisow prawnych oraz przy wydawaniu opinii w postgpowaniach sgdowych
przez biegtych i ekspertow

e pacjenta w praktyce medycznej w celu monitorowania, diagnozowania i leczenia

* przy sporzadzaniu lekarstw wydawanych na recepte w aptekach

* w trakcie analiz przeprowadzanych przez laboratoria medyczne i farmaceutyczne

* przy paczkowaniu towaréw

Kategoria Il - wagi stosowane we wszystkich pozostatych dziedzinach

Wagi nalezace do kategorii | przed wprowadzeniem do obrotu powinny by¢ poddane ocenie zgodnosci
z wykorzystaniem procedur opisanych w rozporzgdzeniu Ministra Gospodarki, Pracy i Polityki Spotecznej
z dnia 11 grudnia 2003 r. w sprawie zasadniczych wymagan dla wag nieautomatycznych podlegajgcych
ocenie zgodnosci.

Aby mozliwe byto dokonanie oceny zgodnosci wag produkowanych seryjnie z wymaganiami zasad-
niczymi dyrektywy NAWI, wymagany jest certyfikat zatwierdzenia typu WE wydany po wykonaniu pro-
cedury badania typu WE przez uprawniong jednostke notyfikowang majgca swojg siedzibe na terenie
Unii Europejskie;.

Oznaczenia dla wag stosowanych w obszarze prawnej kontroli metrologicznej

Na wadze stosowanej w obszarze prawnej kontroli metrologicznej (zastosowania wymienione w kate-

gorii ), po dokonaniu oceny zgodnos$ci powinny znajdowac sie:

e znak CE

e dwie ostatnie cyfry roku i numer jednostki notyfikowanej, ktéra dokonata legalizacji WE lub dwie
ostatnie cyfry roku i numer jednostki notyfikowanej, ktéra sprawuje nadzér nad systemem jakosSci
producenta

e zielona, kwadratowa nalepka z nadrukowang duzg czarng litera M

Do tak oznaczonej wagi powinna by¢ dotgczona wystawiona przez producenta deklaracja zgodnosci

z dyrektywa 2009/23/WE lub wdrazajacym jg rozporzadzeniem Ministra Gospodarki, Pracy i Polityki

Spofeczne;.

Nalezy pamietac, ze kazdy pomiar obarczony jest btedem. Zgodnie z wymaganiami dyrektywy 2009/23/

WE wage mozna uznac¢ za sprawng, jezeli jej wskazania mieszczg sie w okreslonych granicach. Granice

te sg precyzyjnie okreslone przez wartosci btedow granicznych dopuszczalnych. W przypadku, gdy

wartos¢ btedu jest mniejsza od wartosci btedu granicznego dopuszczalnego, wage nalezy uznac¢ za

poprawnie dziatajgca.

Wartosci btedoéw granicznych dopuszczalnych zalezg od wartosci dziatki legalizacyjnej e oraz klasy

doktadnosci wagi.

Zasady dotyczace klasyfikacji wag nieautomatycznych na klasy doktadnosci oraz wartosci btedéw

granicznych dopuszczalnych przedstawiajg ponizsze tabele.
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Tab. 1. Charakterystyki klas doktadnosci wag

Klasa doktadnosci, Wartos¢ dziatki Liczba dziatek legalizacyjnych Obciagzenie
Oznaczenie legalizacyjnej e Max minimalne

n= Min

e Warto$¢é minimalna
minimalna maksymalna

Klasa 1,
Specjalna 0,001 g<e 50 000 — 100 e (d)*
I
Klasa 2, *
Wysoka 0,001 g<e<0,059g 100 100 000 20 e (d)
" 01g<e 5000 100 000 50e (d)*
g';if; 01g<e<2g 100 10 000 20 e
m 5g<e 500 10 000 20e
Klasa 4,
Zwykta 5g<e 100 1 000 10e

*) Dla wag o jednym zakresie wazenia wyposazonych w pomochicze urzgdzenie wskazujgce
Oznaczenia:  d - dziatka elementarna

e — dziatka legalizacyjna

n - liczba dziatek legalizacyjnych

Min - obcigzenie minimalne

Max — obcigzenie maksymalne
Wymagania dodatkowe: /d < e < 10d (nie dotyczy wag klasy )

d = e (dla wag klasy Il do rozliczen handlowych)

Tab. 2. Btedy graniczne dopuszczalne wag podczas stosowania procedur oceny zgodnosci

Btad Dla obcigzen m wyrazonych w dziatkach legalizacyjnych e
graniczny KI
dopuszczalny asa

1 I i 111
+ 0,5¢ 0 < m <50 000 0 < m <5000 0 <m <500 0 <m<50
+ le 50000 < m<200000 5000 <m<20000 500 < m <2000 50 < m <200
+ 1,5¢ 200000 < m 20 000 < m <100 000 2000 < m <10000 200 < m <1000

BLEDY GRANICZNE DOPUSZCZALNE wag w uzytkowaniu sg dwukrotnie wieksze (zgodnie z PN-EN
45501)
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1 btad wskazai [e]
1,51
1 -+
0,5
" D 50000e | 200000e ! -
QD 5000e , 20000e, 100000 e obciazenie [m]
an 500 e 2000e | 10000e
P an 50 e 200 e 1000 e
-1+
-1,5

Rys. 1. Graficzna interpretacja btedow granicznych dopuszczalnych

2. LEGALIZACJA PONOWNA

Wagi uzywane do okreslania masy dla zastosowan wymienionych w kategorii | oraz dokonaniu przed

wprowadzeniem do obrotu oceny zgodnosci, powinny by¢ w czasie uzytkowania poddawane legalizacji

ponownej. Czynno$¢ metrologii prawnej dla wag nieautomatycznych w postaci legalizacji ponowne;j

wykonywana jest przez organy administracji miar.

Legalizacja ponowna nie daje uzytkownikowi informacji o warto$ci bteddéw rzeczywistych urzadzenia,

stwierdza jedynie, Ze nie sg one wieksze od bteddw granicznych dopuszczalnych.

Przy sprawdzeniu wagi w czasie legalizacji ponownej warto$¢ btedéw granicznych dopuszczalnych jest

taka sama jak przy ocenie zgodnosci (Tab. 2.)

Obowigzek poddawania wagi legalizacji ponownej spoczywa na uzytkowniku. Zgodnie z aktualnym

stanem prawnym wage nalezy poddac legalizacji ponownej w przypadku:

e konca terminu zgtoszenia wagi po raz pierwszy do legalizacji ponownej po dokonaniu oceny zgod-
nosci;

e kohca okresu waznosci legalizacji ponownej;

* PO naprawie wagi;

e gdy cechy legalizacji sg zerwane lub uszkodzone (nieczytelne).

Termin zgtoszenia wagi po raz pierwszy do legalizacji ponownej po dokonaniu oceny zgodnosci wynosi

3 lata liczac od pierwszego dnia grudnia roku, ktérego oznaczenie zostato naniesione na przyrzadzie

podczas dokonywania oceny zgodnosci.

Okres waznosci legalizacji ponownej wynosi 25 miesiecy liczac od pierwszego dnia tego miesigca,

w ktorym legalizacja zostata dokonana.

Dowodem dokonania legalizacji ponownej wagi nieautomatycznej sa naniesione cechy legalizacji po-

nownej lub cechy legalizacji ponownej i Swiadectwo legalizacji ponowne;.

3. NADZOR WAG NIEAUTOMATYCZNYCH - KRYTERIA AKCEPTACJI WYNIKAJACE
Z WYMAGAN PRAWNYCH ORAZ PROCEDUR POMIAROWYCH

W praktyce laboratoryjnej mozna spotkac wagi klasy |, Il oraz sporadycznie lIl.
Ich oznaczenia pokazuje ponizsza tabela.



Tab. 3. Specyfikacja wag réznych klas doktadnosci ze wzgledu na przeznaczenie.

Klasa doktadnosci  Oznaczenie Przeznaczenie
Klasa 1 Specjalna I Analityczne
Klasa 2 Wysoka Il Laboratoryjne

Sporadycznie w laboratoriach do mniej doktadnych pomiarow.

NESE € EIEETE g Giownie w przemysle i handlu do rozliczen.

Kryteria oceny poprawnosci dziatania wag nieautomatycznych wynikajgce z wymagan przepisow doty-
czacych nadzoru metrologii prawnej sg wystarczajgce dla uzytkownika do mniej doktadnych pomiarow
wykonywanych przy uzyciu wag klasy doktadnosci Il oraz lIl.

Decyduje tutaj gtownie zaleznos¢ wartosci dziatki legalizacyjnej e w stosunku do wartosci dziatki ele-
mentarnej d.

W klasie doktadnosci Il istnieje zaleznos$¢ gdzie d <e < 10d

Natomiast w klasie doktadnosci lll wystepuje zaleznosé gdzie d = e.

Przyktad 1.
Tab. 4. Charakterystyka wagi klasy dokfadnosci Il

Klasa doktadnosci ]

Obcigzenie maksymalne Max 360 g
Obcigzenie minimalne Min 20 mg
Dziatka elementarna d 1 mg
Dziatka legalizacyjna e 10 mg

Tab. 5. Btedy graniczne dopuszczalne wg normy PN-EN 45501 dla wagi klasy doktadnosci Il

Obcigzenie m Obcigzenie Btad graniczny dopuszczalny Btad graniczny
wyrazone w dz. legaliz. e [g] wyrazony w dz. legaliz. e dopuszczalny [mg]
0 <m <5000e 0-50¢g + 0,5¢e + 5mg

5 000e < m <20 000e 50g-200g + e + 10 mg

20 000e < m <100 000e 200g-360g + 1,5e + 15 mg

Przy doktadnych pomiarach masy przy uzyciu wag analitycznych klasy doktadnosci |, wymagania
bteddéw granicznych dopuszczalnych wynikajacych z przepiséw dotyczacych metrologii prawnej maja
zbyt szerokie granice. Wynika to ze wspomnianej juz zaleznosci wartosci dziatki legalizacyjnej i dziatki
elementarne;j.

Wymagania przepiséw metrologii prawnej ograniczajg wartos$¢ dziatki legalizacyjnej do wartosci e > I mg.
Natomiast wartosci dziatki elementarnej d w wagach klasy doktadnosci | wynosza:

dla wag analitycznych d=0,1 mg lub d=0,01 mg

dla mikrowag d=0,001 mg

dla ultra-mikrowag d=0,0001 mg
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Przyktad 2.
Tab. 6. Charakterystyka mikrowagi klasy dokfadnosci |

Klasa doktadnosci |

Obcigzenie maksymalne Max 21g
Obcigzenie minimalne Min 1 mg
Dziatka elementarna d 0,001 mg
Dziatka legalizacyjna e 1 mg

Tab. 7. Btedy graniczne dopuszczalne wg normy PN-EN 45501 dla mikrowagi klasy doktadnosci |

Obcigzenie m wyrazone Obcigzenie [g] Btad graniczny Btfad graniczny
w dz. legaliz. e dopuszczalny wyrazony dopuszczalny [mg]
w dz. legaliz. e

0 < m <50 000e 0-21g + 0,5¢ + 0,500 mg

Z tabeli powyzej wynika, ze btgd graniczny dopuszczalny dla mikrowagi w catym zakresie pomiarowym
wynosi =0,5e czyli 0,500 mg, co daje wartos¢ 500 dziatek d. Zatem jezeli w czasie sprawdzania btedy
pomiaru nie przekraczajg = 500 dziatek elementarnych, wage nalezy uzna¢ za spetniajaca kryteria.
Na przyktadzie mikrowagi widac, ze kryterium akceptacji w tym przypadku jest absurdalnie duze
i z pewnoscig nie spetnia oczekiwan uzytkownikdw stosujgcych mikrowagi w procesach precyzyjnych
pomiardw masy.

Dla wag analitycznych posiadajgcych doktadnos$¢ odczytu 0,1 mg lub wieksza, stosowanych w obszarze
regulowanym np. w laboratoriach farmaceutycznych nadzorowanie przyrzadu pomiarowego zgodnie
z wymaganiami metrologii prawnej petni funkcje czysto formalng, wynikajaca z obowigzujgcego prawa.
Aby oceni¢ przydatnos¢ wagi do stosowania, nalezy poddac jg czynnosci metrologii przemystowej,
czyli wzorcowaniu, ktére wyznacza btedy rzeczywiste w badanych punktach zakresu pomiarowego
oraz okresla niepewnos$¢ pomiaru. Czynnos$¢ wzorcowania jest czynnoscig dobrowolng, lecz w zasadzie
wymagang przez wdrozone w wiekszo$ci laboratoriow systemy zarzadzania.

Niezwykle istotnym parametrem metrologicznym wag analitycznych jest parametr powtarzalnosci wy-
razony za pomocg odchylenia standardowego z serii pomiardéw. Ten parametr jest czesto wyznaczany
przez samych uzytkownikow, gdyz stuzy migdzy innymi do obliczenia wartosci tzw. minimalnej nawazki
przy zachowaniu zatozonej doktadnosci wazenia.

Parametry metrologiczne takie jak powtarzalnos¢ lub liniowos¢, majace decydujace znaczenie dla do-
ktadnych pomiarow masy w laboratoriach sg okreslone przez producenta

w karcie katalogowej przyrzadu pomiarowego i moga, a hawet powinny byc¢ traktowane, jako kryteria
oceny bteddw urzadzenia. Zawierajg sie na poziomie kilku w przeciwienstwie do kilkudziesieciu czy nawet
kilkuset dziatek elementarnych d, wynikajacych z odniesienia btedow granicznych dopuszczalnych do
warto$ci dziatki legalizacyjnej e, czyli do wymagan prawnej kontroli metrologiczne;.
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Elzbieta Michniewicz
Gtowny Urzad Miar

W referacie przedstawiono dziafania laboratoriow Gtéwnego Urzedu Miar (GUM), ktore sg
prowadzone w celu zapewnienia jakosci wzorcowan i pomiardw. Sg to dziafania wynikajgce
zardéwno z zalecen norm jak i dobrej praktyki laboratoryjnej, a takze nadanej GUM roli Kra-
Jjoweyj Instytucji Metrologicznej (NMI) i z zobowigzan migdzynarodowych.

1. WPROWADZENIE

Zapewnienie jakosci wykonywanych wzorcowan i pomiaréw jest podstawowym obowigzkiem Gféwnego
Urzedu Miar (GUM), ktory wynika zarowno z roli jakg Panstwo wyznaczyto Urzedowi jak i dobrych praktyk labo-
ratoryjnych stosowanych przez metrologéw. Ponadto jest istotnym czynnikiem budowy i utrzymania zaufania
klientow do oferowanych ustug. GUM zapewnia jako$¢ w sposdb nowoczesny dbajgc o to, aby kazdy element
procesow wzorcowania i pomiaréw byt wysokiej jakosci. Wykwalifikowany personel, urzadzenia pomiarowe,
w tym wzorce, metody pomiarowe i analiza danych, warunki lokalowe i Srodowiskowe majg na nig wptyw,
a gwarantem jej osiggniecia jest system zarzadzania.

2. SYSTEM ZARZADZANIA

Gtéwny Urzad Miar posiada sprawnie dziatajgcy zintegrowany system zarzadzania, ktory opiera sig¢ na

ponizszych normach:

e PN-EN ISO 9001 Systemy zarzgdzania jakoscig;

* PN-ISO/IEC 27001 Technika informatyczna — Techniki bezpieczenstwa — Systemy zarzadzania bez-
pieczenstwem informacji — Wymagania;

* PN-EN ISO/IEC 17025:2005 Ogodlne wymagania dotyczgce kompetencji laboratoriéw badawczych
i wzorcujacych;

* IS0 Guide 34 Ogdlne wymagania dotyczace kompetencji producentéw materiatow odniesienia.

Dwie ostatnie pozycje sa $cisle zwigzane z dziatalnoscig laboratoriow. Spetnienie wymagan tych norm

Urzad potwierdza poprzez samodeklaracije.

W zwigzku z tym, ze utrzymywanie systemu zarzadzania jest jednym z zobowigzan wynikajgcym

z podpisania CIPM MRA - Porozumienia o wzajemnym uznawaniu panstwowych wzorcéw jednostek

miar i Swiadectw wzorcowania i pomiaréw wydawanych przez Krajowe Instytucje Metrologiczne —

zostaty wypracowane mechanizmy ,potwierdzajgce” jakosé tych systemdw w poszczegdlinych NMI.

Na terenie Europy odpowiedzialny za te dziatania jest EURAMET e.V. (Europejskie Stowarzyszenie

Krajowych Instytutéw Metrologicznych) — Regionalna Instytucja Metrologiczna. Prace w zakresie sys-

temoéw zarzgdzania koordynuje Komitet Techniczny ds. Jakosci (TC-Q). Co roku przedstawiciel GUM
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bierze udziat w spotkaniach Komitetu, na ktérych przedstawia roczne sprawozdania z utrzymywania
systemu. Sprawozdanie obejmuje informacje nt. stanu i zmian CMC (Calibration and Measurement
Capability), gtownych rozszerzen i modyfikacji systemu zarzgdzania oraz ksiegi jakosci; funkcjo-
nowania systemu; udziatu w poréwnaniach miedzylaboratoryjnych (ILC) i badaniach biegtosci (PT)
w okresie sprawozdawczym oraz wizyty ekspertow miedzynarodowych w danej instytuciji (peer-review), w celu
sprawdzenia systemu ,na miejscu”. Sprawozdanie konczy sie deklaracja, ze wszystkie wymagania ISO / IEC
17025 oraz ISO Guide 34 zostaty spetnione w omawianym okresie. W ramach wizyt, ktére majg charakter audy-
tu, potwierdza sig, ze pracownicy wykonujacy czynnosci pomiarowe lub wzorcowania sg kompetentni, labo-
ratorium jest zdolne do uzyskania wiarygodnych wynikéw zgodnie z deklarowanymi mozliwosciami pomiaréw
i wzorcowan oraz, ze system zarzadzania jest zgodny z wymaganiami CIPM MRA.

Wyniki przegladu sg zamieszczane w tabeli.

/'—\ EURAMET TC-QUALITY
EURANSY.
o Overview table TCQ_05_51 - last updated 28/4/2015
This document contains the status of the QMS evaluation after the 10th TC-Q meeting up to the 11" TC-Q meeting (not included)
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W ramach potwierdzania funkcjonowania i doskonalenia systemu zarzadzania, co roku, w laboratoriach
GUM sg przeprowadzane audyty wewnetrzne przez audytoréw GUM.

3. PERSONEL

Szeroka gama roznorodnych i skomplikowanych dziatan prowadzonych przez GUM w obszarze wielu
dziedzin pomiarowych narzuca koniecznos¢ zatrudniania pracownikow o wysokich kwalifikacjach oraz
ich ciagtego szkolenia. Nowi pracownicy majg okreslone programy szkolen, obejmujgce zaréwno za-
gadnienia techniczne jak i ogdlne zwigzane z systemami zarzgdzania i stfuzbg cywilng. Droga rozwoju
i zwiekszania kompetencji zawodowych jest okre$lona dla kazdego pracownika w Indywidualnych Pro-
gramach Rozwoju Zawodowego. Ponadto pracownicy GUM biorg udziat w roznych przedsigwzigciach
naukowych i popularnonaukowych, gdzie majg mozliwos¢ nie tylko zaprezentowania wynikow prac
rozwojowych GUM, ale takze mozliwos$¢ kontaktow ze srodowiskami naukowymi, wymiany doswiadczen
i prob znalezienia rozwigzan metrologicznych problemow. Waznym elementem w procesie podnosze-
nia kwalifikacji jest wspotpraca naukowa i techniczna w ramach organizacji miedzynarodowych (BIPM,
OIML, EURAMET, WELMEC). Jest ona zrédtem pozyskania najnowszej wiedzy metrologicznej, pozwala
na zaprezentowanie osiggnie¢ GUM, a takze na udziat we wspélnych projektach badawczych.



4. WZORCE | WYPOSAZENIE POMIAROWE

4.1 Wzorce pomiarowe

Wzorce pomiarowe przechowywane w GUM stanowig zrédto spéjnosci pomiarowej, odniesienie dla
pomiarow w kraju, a takze dla zagranicznych NMI, ktére zgtaszajg swoje wzorce do wzorcowania.
GUM jest zobowigzany do zapewnienia spéjnosci pomiarowej z jednostkami miar oraz powigzania
wzorcow z wzorcami migdzynarodowymi. Wzorce panstwowe i odniesienia przechowywane w Urzedzie,
w zaleznos$ci od dziedziny pomiarowej, sg wzorcami pierwotnymi lub wtérnymi. Wzorce pierwotne sg
realizacjami jednostek miar na najwyzszym migdzynarodowym poziomie i stojg najwyzej w hierarchii
wzorcdw. Potwierdzeniem ich wiasciwosci metrologicznych sg miedzynarodowe poréwnania kluczowe
i uzupetniajgce, bezposrednie oraz posrednie przez wykorzystanie wzorcow wtérnych, gdy konstrukcja
wzorca hie pozwala na porownania bezposrednie. Natomiast wzorce wtorne sg odnoszone do wzorcéw
pierwotnych przechowywanych w BIPM (Migdzynarodowe Biuro Miar) lub w innych NMI. Biorg takze
udziat w migdzynarodowych poréwnaniach.

4.2 Poréwnania i wzorcowania

Poréwnania miedzynarodowe, w ktdrych bierze udziat GUM, stuzg do okreslenia kompetencji technicznych
GUM: walidacji i weryfikacji nowych metod pomiarowych lub badawczych, do monitorowania ogolnie
stosowanych metod, porownywania metod pomiarowych stosowanych w réznych krajach, identyfiko-
wania probleméw oraz inicjowania dziatan naprawczych, a takze wymiany wiedzy i doswiadczen oraz
intensyfikacji wspotpracy miedzynarodowej. Potwierdzajg jako$¢ wzorca, a takze sg istotnym elementem
w procesie realizacji pierwszej czesci CIPM MRA, dotyczacej pahstwowych wzorcdéw jednostek miar.
Na podstawie wynikow poréwnan okresla sie stopieh rownowaznosci wzorcow, ktory nastepnie jest
publikowany w bazie BIPM KCDB.

GUM uczestniczy w porownaniach kluczowych, uzupetniajacych, dwustronnych i pilotazowych. Po-
rébwnania kluczowe sg to poréwnania istotnej, bardzo waznej wartosci (kluczowej) danej wielkosci.
Zazwyczaj poréwnuje sie, ha najwyzszym poziomie dokfadnosci, pahstwowe wzorce jednostek miar
oraz bada sig zasadnicze techniki pomiarowe stosowane w danej dziedzinie. Poréwnania uzupetniajgce
sg to poroéwnania zwigzane z okreslonymi ustugami metrologicznymi. Porbwnania dwustronne sg to
poréwnania prowadzone migdzy umawiajgcymi sie NMI lub migdzy NMI a BIPM. Natomiast poréwnania
pilotazowe majg na celu walidacje nowych przyrzagdéw pomiarowych lub nowych technik pomiarowych.
Poréwnania miedzynarodowe inicjujg: Komitety Doradcze (CC) Migdzynarodowego Komitetu Miar (CIPM),
BIPM oraz regionalne organizacje metrologiczne dla krajow Europy jest to EURAMET. Czestotliwos¢ oraz
czas trwania poréwnania jest bardzo rézna i zalezy od dziedziny pomiarowej. Zdarza sig, ze porowna-
nia organizowane sg co 10 lat jak w przypadku masy, a w niektérych dziedzinach wcale. Czas trwania
poréwnan jest bardzo rézny, w zaleznosci od dziedziny pomiarowej wynosi $rednio 3-4 lata. Niestety
czesto jest on przekraczany, a na raport koncowy czeka sig wiele lat. Wyniki porownan majg wplyw na
zawartos¢ wpisow CMC (mozliwosci wzorcowania i pomiardw) i w zaleznosci od osiggnietych wynikow,
podczas kolejnego przegladu, ,poprawia sie” lub ,pogarsza” niepewnosc¢ deklarowanych CMC.
Wzorce wtérne GUM - wzorce panhstwowe lub odniesienia — sg wzorcowane, zgodnie z harmonogra-
mem, w BIPM lub w zagranicznych NMI w przypadku, gdy BIPM nie prowadzi takich ustug. Wybrane
NMI muszg mie¢ zadawalajgce mozliwosci pomiarowe, przewaznie jest to PTB (Physikalisch-Technische
Bundesanstalt, Niemcy), NPL (National Physical Laboratory Wielka Brytania).
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4.3 Utrzymywanie wzorcoéw pomiarowych i stanowisk pomiarowych

Zapewnienie oczekiwanej jakosci wzordw i stanowisk pomiarowych nie ogranicza sie do wzorcowania
w zagranicznych NMI czy do udziatu w poréwnaniach miedzynarodowych. Jest to codzienna ciggta
praca nad utrzymaniem istniejgcego poziomu metrologicznego i technicznego stanowisk, a takze ich
modernizacja. Dla wielu wzorcodw wykonuje sig systematyczne pomiary charakterystyk metrologicznych,
przeprowadza sig analize wynikdw, w celu okreslenia kierunku zmian wtasciwosci wzorca. Modernizuje
sie stanowiska pomiarowe oraz buduje nowe wzorce wychodzgc naprzeciw potrzebom gospodarki
i spoteczenstwa, czyli klienta. Pracownicy GUM prowadzg prace rozwojowe dotyczgce wzorcow po-
miarowych, metod pomiarowych oraz analizy wynikow samodzielnie lub wspotpracujac z instytucjami
naukowymi na podstawie zawartych porozumien.

5. MOZLIWOSCI POMIAROWE GUM

GUM oferuje szeroki zakres ustug. Nie wszystkie ustugi umieszczone sg w bazie BIPM KCDB, jakkolwiek
wszystkie majg potwierdzong spojnos¢ pomiarowg i jakos¢ metrologiczna. Wpisy GUM zostaty umiesz-
czone w ww. bazie po przegladzie i ocenie dokonanej przez specjalistéw europejskich i spoza Europy.
Podczas przegladu oceniano zastosowane wyposazenie, wzorce, metody pomiarowe, wyniki pomiardéw
i kompetencje personelu. Proces aktualizacji wpisow jest ciggty. Przeglady odbywajg sig, co jakis czas
w zaleznos$ci od dziedziny pomiarowej. Biorgc, jako przyktad dziedzing Elektrycznosci i Magnetyzmu
przeglady planuje sie raz w roku. Przeglad, od momentu zgtoszenia zmian do umieszczenia zaakcep-
towanych wpisow w bazie trwa okoto 2 lat i dgzy sie do skrécenia tego czasu. W innych dziedzinach
ten czas jest znacznie diuzszy.

Whpisy do bazy podlegajg pewnym rygorom, okreslonym przez Komitet Techniczny EURAMET zajmujacy
sie dang dziedzing pomiarowg. Ogdlna tendencja jest taka, aby zmniejszac liczbe wpiséw tylko do tych,
z ktorymi mozna powigzac ustugi pozostate. Dyskutuje sig tez nad uproszczeniem formy przedstawienia
danych w tabelach CMC, ktéra obecnie jest mato czytelna i trudna do interpretacji. Przyktad wpisow
z dziedziny elektrycznosci i magnetyzmu przedstawiono w tabeli ponize;j.
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6. WARUNKI LOKALOWE | SRODOWISKOWE

Podczas wykonywania pomiaréw na wysokim poziomie doktadnosci i na bardzo czutych przyrzadach
pomiarowych, stanowiskach wzorcowych warunki lokalowe oraz sSrodowiskowe odgrywajg duzg role.
Temperatura, ci$nienie atmosferyczne, pole elektromagnetyczne, drgania, uktady zasilania, systemy
uziemien majg duzy wptyw na jakos¢ pomiardw, a czasami mogg uniemozliwi¢ ich przeprowadzenie.
Dlatego, wiele wysitku wktada sie w zapewnienie odpowiednich warunkéw srodowiskowych w labora-
toriach GUM. Ciggty monitoring i analiza zmian pozwala na wybranie optymalnego czasu wykonywa-
nia pomiaréw i wzorcowan, zgodnych z wymaganiami zastosowanej aparatury pomiarowej, a takze
przyrzaddw klienta. Prowadzi sie prace remontowe zmierzajgce do poprawy tych warunkdw, instaluje
sie nowe klimatyzatory, buduje w laboratoriach komory bezechowe, klatki Faradaya itp.

7. ZAKONCZENIE

Zapewnienie jakosci wzorcowan i pomiarow jest ciggtym, istotnym procesem, ktéry ma znaczgcy wptyw
na budowanie wzajemnego zaufania do wynikow pomiaréw, a takze na pozycje instytucji. GUM $wia-
domy swej roli odpowiada na potrzeby wspotczesnej gospodarki i spoteczenstwa poprzez zwiekszanie
zdolnosci pomiarowych, modernizacje wyposazenia pomiarowego i opracowywanie nowych metod
pomiarowych, podnoszenie kompetenciji technicznych i rozszerzanie zakresu ustug pomiarowych,
a przede wszystkim poprzez dostarczanie wiarygodnych, rzetelnych i wysokiej jakosci ustug.
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