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PO CO BRAC UDZIAL W BADANIACH
BIEGLOSCI?

WYMAGANIA NORMY PN-EN ISO/IEC 17025:2005

- Pkt.5.9

,» Laboratorium powinno miec procedury sterowania jakoéciq w celu
monitorowania miarodajnosci podejmowanych badan i wzorcowan.
Uzyskiwane dane powinny byc zapisywane w taki sposob, aby bylo
mozltwe sledzenie kierunkow ich zmian oraz, jezeli to moZliwe,
powinny byc¢ stosowane techniki statystyczne w celu przeglqdu
wynikow. Monitorowanie powinno byc¢ planowane i poddawane
przegladom, i moze obejmowac, nie ograniczajqc sig do tego:

a) regularne korzystanie 7 CRM i/lub wewnetrzne nadzorowanie
jakosci z wykorzystaniem wtornych materiatow odniesienia;

b) udzial w programach porownan miedzylaboratoryjnych lub
programach badan bieglosci....;



PO CO BRAC UDZIAtL W BADANIACH
BIEGLOSCI?

WYMAGANIA DOKUMENTOW PCA

m PCA przyktada duza wage do uczestnictwa laboratoriow w PT/ILC.
Wyniki uczestnictwa laboratoriow w PT/ILC sq istotnym elementem
oceny laboratoriow w procesach akredytacji i nadzoru, chociaz nie sa
jedynym/podstawowym kryterium wskazujacym na udzielenie

badz utrzymanie akredytacji.

m PCA traktuje PT/ILC jako jeden z podstawowych elementéw wykazania
kompetencji technicznych akredytowanych laboratoriow.

m Laboratoria powinny miec polityke dotyczacq uczestnictwa i
wykorzystywania PT/ILC jako zewnetrznego narzedzia sterowania
jakoscia. Polityka ta i niezbedne dyspozycje dotyczace planowania,
uczestniczenia, analizy wynikow, dziatan korygujacych, dziatan
zapobiegawczych, zapisow i ich zachowywania powinny by¢
udokumentowane w ksiedze jakosci i/lub procedurach dziatania.




PO CO AKREDYTACJA ORGANIZATOROW BADAN
BIEGLOSCI?

m Laboratoria i jednostki akredytujace beda w lepszej sytuacji
wykorzystujac wyniki zewnetrznych programow badan
bieglosci jako pomoc w procesie akredytacji, jezeli bedg
przeswiadczone o tym, ze te programy s realizowane
kompetentnie i zgodnie z odpowiednimi wymaganiami. Inni
uzytkownicy programow badan biegtosci moga rowniez
miec¢ wieksze zaufanie, jezeli te programy zostafty
niezaleznie akredytowane

m Zaleca sie, aby organizacja odpowiedzialna za koordynacje
I dostarczenie programu badan biegtoSci zapewniata, ze
wszystkie zadania zwigzane z realizacjq takiego programu
zostaty wykonane kompetentnie, niezaleznie od tego, czy
byty realizowane samodzielnie przez organizacje
koordynujaca, czy tez razem z podwykonawcami.

W zwiazku z powyzszym organizator badan bieglosci
powinien spetnia¢ wymagania dotyczgce kompetencji
organizatorow programow badan biegtfosci i by¢ oceniany
na zgodnos¢ z odpowiednimi wytycznymi.




Nietatwe Wymagania Normy
PN-EN ISO/I1EC 17043:2011

Projektowanie programow Badan Bieglosci — Plan Badan Bieglosci
Badania jednorodnosci oraz stabilnosci obiektow Badania Bieglosci
Zapobieganie zmowie i falszowaniu wynikow

Ochrona Tozsamosci Uczestnikow

Szczegolowe wytyczne dotyczqce opracowania wynikow badan

Szczegolowe wytyczne dotyczqcee priygotowania obiektow Badan Bieglosci
np. — przygotowanie podwdjnej ilosci probek
Instrukcje dla Uczestnikdw

Szczegolowe wytyczne dotyczqce zawartosci raportu 7 Badan Bieglosci —
silne nastawienie na edukacje Uczestnikow

Kompetencje personelu

Wybor metody i obiektu badan nastawiony na realizacje celu programu



Istotnos¢ Badan Bieglosci z Zakresu
Oznaczania Krystalicznych Form Krzemionki

Ekspozycja na wysokie stezenia pylow — jeden
z najistotniejszych a jednoczesnie najczesciej
wystepujacych zagrozen dla zdrowia
pracownikow roznych dziatéw gospodarki.

Stezenia pylow zawierajacych WKK zawieraja

sie w dos$¢ szerokich granicach w zaleznosci od Udzial wprogramach
stosowanych technologii, surowcow i urzadzen.

Doktadna liczba pracownikéw narazonych na PT

dziatanie py*()W zawierajacych WKK jest trudna Nﬂ - Weryflkacja kompetencji
do okreslenia. W giéwnej mierze sa to gornicy

wegla i surowcow skalnych, hutnicy i technicznych laboratoriow
odlewnicy, pracownicy przemystu

ceramicznego, osoby zatrudnione przy oznaczajqcych WKK

produkcji pojazddw transportowych oraz
pracownicy branzy budowlanej.

Z danych Giéwnego Urzedu Statystycznego
wynika miedzy innymi, ze w Polsce w 2006 r.
narazenie zawodowe na pyt dotyczyto ponad 74
tys. pracownikow, w czym 52 tys. narazonych
bylo na dziatlanie przemystowych pyitow
zwlokniajacych. Najliczniejszq grupe stanowia
osoby zatrudnione w gornictwie — ich liczba
przekracza 36 tys.




ZMIANY -

PN-Z-04018-04:1991: [ g/l

Ochrona czysto$ci powietrza. Badania zawartosci
wolnej krystalicznej krzemionki. \
Oznaczanie wolnej krystalicznej krzemionki
w pyle catkowitym i respirabilnym w obecnosci

metody prowadzenia krzemiandw na stanowiskach pracy metoda
pomiardéw i badan pylow kolorymetryczna
PN-Z-04018-02:1991.
Ochrona czysto$ci powietrza. Badania zawartosci
wolnej krystalicznej krzemionki. Przeznaczone
Oznaczanie wolnej krystalicznej krzemionki do wycofania
w pyle catkowitym na stanowiskach pracy metoda
spektrofotometrii absorpcyjnej w podczerwieni
PN-Z-04018-03:1991.:
Ochrona czysto$ci powietrza. Badania zawartosci
wolnej krystalicznej krzemionki.
Oznaczanie wolnej krystalicznej krzemionki
w pyle respirabilnym na stanowiskach pracy metoda j
spektrofotometrii absorpcyjnej w podczerwieni

Nowy spos6b wyrazania Krystaliczna krzemionka:
oraz wartos§ci kwarc, krystobalit

NDS dla krystalicznej - frakcja respirabilna 0,1 mg/m3
krzemionki
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Analityczne Konsekwencje Zmiany NDS dla
Krystalicznej KrzemionkKi

Oznaczanie wolnej krystalicznej )
Obechie Pyt krzemionki w pyle catkowitym Suma WSZySf[k'Ch
catkowity 1 respirabilnym w obecnosci form krystalicznych
krzemianow na stanowiskach pracy
metoda kolorymetryczna

Metoda sprawdza sie tylko
w przypadku analiz pytu catkowitego
- minimalna masa probki 4 mg

B0 Zmiani Frakcja Metody z uzyciem: spektrometrii  Qddzielne oznaczanie dwéch
0 T\]rggme respirabilna *w podczerwieni (_l_:T'IR) gtéwnych form krystalicznej
pytu *lub dyfraktometrii krzemionki — kwarcu

rentgenowskiej (XRD) i krystobalitu




Zakres Badan oraz Zastosowane
Urzadzenia Pomiarowe

PARAMETR METODA URZADZENIE

Spektrofotometr UV-VIS:

-SPECOL 11;
- - AQUAMATE PLUS;
Zawartosc PN-Z-04018-02:1991 | - DR — 2800;
wolnej krystaliczne] | PN-z-04018-03:1991 - VARIAN CARY 50;
krzemionki - PN-Z-04018-04:1991
Wtasna procedura Spektrofotometr FT IR:
WKK badawcza SPECTRUM RX

| PERKIN ELMER,;
-SPECTRUM
Two PERKIN ELMER;

CLp-B

Sp.zo.0.




Wybor oraz Przygotowanie Obiektow
Badan Biegtosci

norma PN-EN ISO/IEC 17043:2011 pkt. 4.4.2

Q 7

Obiektami badan poréwnawczych byly 3 probki pylu, 0 réznej zawartosci
wolnej krystalicznej krzemionki (obiekt badan A,B,C). Przygotowanie
materialu podstawowego do badan polegalo na:

- wysuszeniu pyhu do stalej masy w temperaturze 55°C 5°C

- wstepnym przesianiu materialu przez sito o wymiarach oczek 200 pum
(ziarna o srednicy powyzej 200 um byly odrzucane)

- roztarciu suchego materialu w planetarnym miynku kulowym

- frakcjonowaniu uzyskanego pylu za pomoca zestawu sit: 63 pum i 36 pm.

Na material do badan PT wybrano frakcje, ktora przeszla przez sito o
wymiarach oczek 36 um. Przygotowany w ten sposob material do badan, po
dokladnym wymieszaniu podzielono na porcje o masie rownej okolo 5g
kazda i odpowiednio zakodowano. Z 8 losowo wybranych, zakodowanych
probek pobrano porcje materialu do oceny jednorodnosci oraz stabilnosSci
obiektow badan. Nast¢pnie probki do badan porownawczych odpowiednio
zapakowano i dostarczono Uczestnikom.

mas

Sp.zo.0.



Badania Jednorodnosci oraz Stabilnosci
Obiektow Badania Bieglosci

sOszacowanie jednorodnosci obiektow do badan przeprowadzono na podstawie
analizy wariancji Anova wynikéw oznaczania zawartosci WKK w probkach
jednostkowych pobranych wedlug dwuetapowego planu eksperymentu
gniazdowego (ISO/IEC 35) Analiza dwuetapowego planu eksperymentu
ghiazdowego

Wiasciwosci

|
Obiekt

)\ )\ )\ )< Probka jednostkowa

Xi1 X X2 Xz X1 X2 X, X1z Oznaczenie




Badania Jednorodnosci oraz Stabilnosci
Obiektow Badania Bieglosci

Obiekt Badan A

3,8; 4,6; 3,7; 3,8;

4,1; 3,5; 3,6; 3,3;

3,6; 3,8; 4,1, 4,2;

4,0; 4,1; 43; 3,5;

3,5; 4,3; 3,8; 4,3;

3,5; 3,8; 4,9; 45;

51; 5,3; 48, 43;

42: 41: 46; 3/4;

Rodzaj testu Fos Fi
Warto$¢ krytyczna 3,5 2,59
Wartos$¢ statystyki 1,95 1,81

norma PN-EN ISO/IEC 17043:2011 pkt. 4.4.3




Badania Jednorodnosci oraz Stabilnosci
Obiektow Badania Bieglosci

Obiekt Badan B

79,1; 75,3; 83,6; 84,2;

86,0; 83,1; 78,6; 81,5;

84,9: 77,2; 85,9; 76,6;

83,3; 80,2; 78,6; 83,4;

79,0; 82,3; 83,5; 78,6;

79,8; 88,6; 73,0; 74,9;

81,4; 86,5;: 79,9; 82,4;

82,1; 88,7; 77,5; 75,4;

Rodzaj testu Fos F.
Warto$¢ krytyczna 3,5 2,59
Wartos¢ statystyki 0,14 2,55

norma PN-EN ISO/IEC 17043:2011 pkt. 4.4.3




Badania Jednorodnosci oraz Stabilnosci
Obiektow Badania Bieglosci

Obiekt Badan C

25,1; 19,0; 18.8; 16,1;

19,9; 27,6; 19,7; 25/1;

24,8: 20,8; 18,9; 13,5;

20,6; 18,9; 12,8; 19,0;

15,9; 20,1; 19,1; 19,8;

17,8; 17,3; 17,1; 16,5;

15,6; 18,4; 20,1; 15,8;

17,4: 16,8; 16,6; 18,8;

Rodzaj testu Fos Fi
Warto$¢ krytyczna 3,5 2,59
Wartos$¢ statystyki 1,44 1,26

norma PN-EN ISO/IEC 17043:2011 pkt. 4.4.3




Omowienie Wynikow
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Omowienie Wynikow

norma PN-EN ISO/IEC 17043:2011 annex B oraz

norma 1SO 13528:2005 ,,Statistical methods for use in proficiency

testing by interlaboratory comparisons™,
stosujqc odporny (mocny) algorytm szacowania sredniej i odchylenia standardowego

(Annex C — Robust analysis, pkt. C1.).

Parametr Wartos¢ przypisana Niepewnosc Odchylenie Niepewnosé
X1 rozszerzona standardowe dla standardowa
pomiaru [U] oceny biegtosci [o] wartosci
przypisanej [/

OBIEKT BADAN A

2,6 2,5 1,25 0,45
OBIEKT BADAN B

WKK [%]

731 9,5 4,73 1,71
OBIEKT BADAN C

21,7 5,9 2,95 1,07




Eksperyment sprawdzenia jednorodnosci probek
wedtug ISO 13528:2005:

1.Przygotowac i opakowac odpowiednig liczbe probek;

2.Wybrac losowo g prébek (g>10) sposrdéd opakowanych i przygotowanych do
rozestania obiektow badan;

3.Przygotowac dwie porcje z kazdej wybranej do eksperymentu probki;
4.\Wykonac¢ pomiary 2g porcji w przypadkowej kolejnosci w warunkach powtarzalnosci;
5.0bliczy¢ miedzyprébkowe odchylenie standardowe, wedtug wzoru:

S, :\/sf —(svzv/2)

gdzie:

g
— \/ (Z Wt2 J / (2 g ) Odchylenie standardowe wewnatrz probek

t=1

g
> o\
= \/ (Z (Xt - X) j/ (9-1) Odchylenie standardowe srednich probek

W, =X — Xl X =(Xg+%,)/2, x_(Zx]/g

—wynik dlat—tej probki (t =1,...9) i k —tej porcji (k =1,2).



Badania Jednorodnosci oraz Stabilnosci
Obiektow Badania Bieglosci

4 4 4 £
Uwegledniamywioceniewynikoy.

Kryterium jednorodnos$ci
Dla obiektu badan A warto$¢ S;=0,42

Dla obiektu badan B warto$¢ S;=1,5 x
S. <030

Dla obiektu badan C wartos¢ S;=3,14

. . , . Dla obiektu badan A uzyskano:
Kryterium stabilnosci 0.28[9%]<0,38[%]

Dla obiektu badan B uzyskano: _{
1,2[%]<1,4[%] L —

x—y|<035

Dla obiektu badan B uzyskano:
0,8[%]< 0,9[%]
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Ocena Rezultatow Dziatania Uczestnhikow

Numer Uczestnika Obiekt A Obiekt B Obiekt C
1 -0,1 -0,7 -0,2

2 0,1 -0,7 -0,5

3 0,1 -0,2 0,2

5 -0,4 -0,6 0,2

6 1,2 0,2 0,3

7 -0,2 -0,9 0,1

8 0,5 -0,3 0,0

9 -0,6 1,3 -1,1
10 -1,6 1,3 -14
11 1,5 08 |  -04 >
12 1,7 33 1,8

12 6 3.6 1,

SPEKTROFOTOMETR FT IR
PN-Z-04018-02:1991
PN-Z-04018-03:1991

*

X — X
2 .x)
\/Gzzi. +U2x

o, =\/02 + 5%

Uwzglednienie
efektu niejednorodnosci
obiektow badan biegtosci

CLp-B

Sp. z0.0.



Ocena Rezultatow Dziatania Uczestnikow

3,0
2,0 1 —
— * I4
1o | ) (Obickt Badan C
S I T
0,0 —4 x —F —h = ‘i — s : "
1 2 3 5 6 7 8 9 10 11 12 12
-1,0 4 F
-2,0 -
3,0 4,0
3,0 4
2,0 4

Obiekt Badah B <= * 7

D U l l l ' — T 'I T T T T
1 3 5 6 7 8 9 10 117 12 12
-1,0 A

-2,0 A

3,0 1

2,0

ﬁ"—"—"—-—-li-l: mm=)> Obiekt Badan C

9 10 11 12

1,0 -

2,0 -

7

=
P-B

Sp.zo.0.




Ocena Rezultatow Dziatania Uczestnikow

Numer Uczestnika Obiekt A Obiekt B Obiekt C
1 -0,2 -0,7 -0,6
2 0,1 -1,0 -1,1
3 0,2 -0,2 0,6
5 -0,6 -0,4 0,4
6 1,8 0,1 0,5
7 -0,6 -14 0,3
8 0,9 -0,2 0,0
9 -1,4 1,2 -3.2
10 -4.2 1,0 -4,0
11 -4.7 -2,3 -1,9
12 4.7 2.6 2.7
12 1,9 6.6 58

*

X(l....X) - X
52 2 2
\/U lab + U x

CLp-B

Sp.zo.0.



Ocena Rezultatow Dziatania Uczestnikow

5,0

%0 Obiekt Badan A

3,0

wskaznik z'

W wskainik zeta

7,0

6,0 [

5,0

4,0

3,0
! wskaznik z'

2,0

{1
-—

0,0

20 Obiekt Badan B

W wskaznik zeta

>kt Badan C




Zapobieganie Zmowie i Fatszowaniu Wynikow
— Potwierdzenie przez Niezalezne

Laboratorium
Obiekt Badan % m/m SiO, Metoda Wzgledna
Badawcza niepewnos¢
standardowa
metody
Obiekt Badan A 5,52
Analize pytow
Obickt Badari B 83,13 wykonano na 7,80%
spektrofotometrze
FTIR 1725X
firmy Perkin
Elmer
Obiekt Badan C 24,74

OPINIA - PROBKI JEDNORODNE,

STEZENIA DOBRANE PERFEKCYINIE.

CLp-B

Sp. zo.0.



Raport z Badan Biegtosci

nazwa i dane kontaktowe organizatora badania biegfosci;

nazwa i dane kontaktowe koordynatora programu,

nazwiska, funkcje i podpisy lub inna rwnowazna identyfikacja osob autoryzujacych sprawozdanie;
wskazanie dziatan, ktore byly podzlecane przez organizatora badania biegtosci;

data wydania i status sprawozdania (np.: wstepny, posredni lub koncowy) ;

liczba stron i wyrazna identyfikacja konca sprawozdania;

oswiadczenie dotyczace stopnia poufnosci wynikow;

numer sprawozdania i jednoznaczna identyfikacja programu,

doktadny opis wykorzystywanych obiektow badania biegtosci, facznie ze szczegotami dotyczacymi
przygotowywania obiektow badania biegtosci i badania jednorodnosci i stabilnosci;

wyniki uczestnikow;

dane statystyczne oraz podsumowanie, facznie z wartoSciami przypisanymi i zakresem wynikéw
akceptowalnych oraz prezentacja graficzna

procedury stosowane do wyznaczania kazdej wartosci przypisanej;

szczegoly dotyczace spojnosci pomiarowej i niepewnosci pomiaru kazdej wartosci przypisanej;
procedury wykorzystywane w celu wyznaczania odchylenia standardowego dla oceny biegtosci lub inne
kryteria oceny;

wartosci przypisane i zestawienia statystyczne dla metod/procedur badan stosowanych przez kazda
grupe uczestnikow (jesli rézne metody byly stosowane przez réznych uczestnikow);

komentarz organizatora i doradcow technicznych dotyczacych osiagnietych rezultatow dziatania
uczestnikow;

informacja o projekcie i wdrozeniu programu badania biegtosci;

procedury wykorzystywane do statystycznej analizie danych;

wskazowki dotyczace interpretacji analizy statystycznej oraz

komentarze i zalecenia, wynikajace z rezultatow danej rundy badania biegtosci;
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