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Koordynacja i uczestnictwo w porownaniach
miedzylaboratoryjnych, w zakresie smarow

plastycznych i asfaltow

Wprowadzenie

Zgodnie z wymaganiami normy PN-EN ISO/IEC
17025:2005 Ogolne wymagania dotyczqce kompetencji
laboratoriow badawczych i wzorcujqcych, akredytowane
laboratoria badawcze powinny posiada¢ procedury stero-
wania jako$cia, zapewniajace statle monitorowanie popraw-
nos$ci dostarczanych klientom wynikow badan. Istotnym
narzgdziem stuzacym temu jest uczestnictwo w badaniach
biegtosci lub poréwnaniach migdzylaboratoryjnych [3, 2, 5].

Badania bieglosci lub poréwnania migdzylaboratoryjne
uznawane przez Polskie Centrum Akredytacji sa plano-
wane, organizowane i prowadzone przez Sekcje Klubu
Polskich Laboratoriow Badawczych POLLAB. Klub ten
zrzesza laboratoria badawcze i pomiarowe, jednostki certy-
fikujace wyroby oraz inne instytucje, zaktady produkcyjne
i uslugowe, ktore wspotdziataja w zakresie praktycznego
wdrazania systemow zarzadzania oraz postanowien norm.

Badania biegto$ci/poréwnania miedzylaboratoryjne

Badania bieglosci stuzace do oceny jakosci pomiarow
standardowych prowadzone sa zgodnie z zasadami zawar-
tymi w normie PN-EN ISO/IEC 17043:2010 Ocena zgod-
nosci — Ogolne wymagania dotyczqce badania oraz zgodnie
z procedurg KPLB Nr 1: Porownania miedzylaboratoryjne.
Uczestnictwo w badaniach bieglosci traktowane jest jako
jeden z podstawowych elementéw potwierdzenia kompe-
tencji technicznych akredytowanego laboratorium [2, 4].

Poréwnanie migdzylaboratoryjne (ang. ILC — Inter-
laboratory Comparison) to zorganizowanie, wykonanie
i ocena badan/wzorcowan tego samego lub podobnych
obiektéw przez co najmniej dwa laboratoria, przepro-
wadzone zgodnie z uprzednio okreslonymi warunkami.
Poréwnania sg organizowane na wszystkich poziomach
badan, jednak zmieniaja si¢ ich cele, sposoby i uczestnicy.
W poréwnaniach prowadzonych w celu certyfikacji wyniki
wykorzystywane sa do okreslenia wartosci charaktery-
stycznych materiatow odniesienia — tak, aby mogly one
by¢ stosowane do wzorcowania przyrzadu lub do oceny
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metody badawczej. W badaniach, ktore zostana wykorzy-

stane do przeprowadzenia walidacji metody okreslane sa

jej cechy — np. poprawnos¢ 1 precyzja [2, 4, 5].
Porownania migdzylaboratoryjne moga by¢ wyko-

rzystane do:

» okreslenia zdolnosci do wykonywania przez poszcze-
g6lne laboratoria okreslonych badan lub pomiaréw
oraz dalszego monitorowania osiagni¢¢ laboratorium,

* identyfikowania problemow w laboratoriach oraz ini-
cjowania dziatan naprawczych, ktore moga dotyczy¢
m.in. poziomu wykonania pracy przez poszczegolnych
cztonkow personelu lub wzorcowania wyposazenia,

» ustalenia efektywno$ci i poréwnywalno$ci nowych
metod badawczych,

» dostarczenia klientom laboratoriéw dodatkowych in-
formacji o wiarygodnos$ci uzyskiwanych wynikow,

» identyfikowania przyczyn réznic wynikow migdzy
laboratoriami,

» okre$lania cech charakterystycznych metody,



» przypisania konkretnych wartosci wtasciwosciom ma-
teriatow odniesienia (RMs) oraz do oceny przydatnosci
ich wykorzystania w okreslonych badaniach [1, 4].
Badanie biegtosci (ang. PT — Proficiency Testing) to

okreslenie za pomoca poréwnan migdzylaboratoryjnych

zdolnosci laboratorium badawczego lub jednostki inspek-
cyjnej do przeprowadzania badan/wzorcowan.

Uczestnictwo w programach badan biegtosci umozliwia
poroéwnanie uzyskanych wynikdéw z wynikami otrzyma-
nymi w innych laboratoriach oraz zapewnia:

» regularng, obiektywna i niezalezna oceng jakosci wia-
snych analiz standardowych,

» ulepszanie techniki pracy na podstawie informacji
uzyskanych z badan biegtosci,

e porownanie cech metod i sprawnosci aparatury,

» oceng jakosci specyficznych metod badawczych w danej
dziedzinie, kraju lub regionie [2, 4, 5].

Sposoby przeprowadzania badan bieglosci roznia si¢
w zalezno$ci od rodzaju materiatu badawczego, wykorzy-
stywanych metod i liczby laboratoriéw bioracych w nich
udziat. Wigkszo$¢ programow badania biegtosci polega na
porownywaniu wynikow otrzymanych w jednym laborato-
rium z wynikami uzyskanymi w innym laboratorium (lub
w wigkszej liczbie osrodkow badawczych). W niektorych
programach, jedno z uczestniczacych laboratoriéw moze
petnic rolg laboratorium sterujacego, koordynujacego lub
laboratorium odniesienia [1, 4].

Postgpujac zgodnie z programem badan bieglo$ci/
poréwnan migdzylaboratoryjnych, wszystkie laboratoria
biorace udzial w badaniach analizuja ta samg probke,
w tym samym czasie, stosujac zazwyczaj te same metody
badan. Wyniki badan, przekazane przez uczestnikow do ich
koordynatora, poddawane sa obrobce statystycznej [1, 2].

Laboratoria badawcze powinny stosowac si¢ do naste-
pujacych warunkoéw uczestnictwa w programach badan
bieglosci/porownaniach migdzylaboratoryjnych:

» badania/pomiary/wzorcowania realizowaé¢ w sposob
identyczny z normalnie przyjeta praktyka postgpowania

z probkami i przyrzadami pomiarowymi — od momentu

dostarczenia probki do laboratorium,

* uczestniczy¢ w programach badan bieglosci/porow-
naniach migdzylaboratoryjnych z czestotliwos$cia od-
powiednia do rodzaju i wielkosci $wiadczonych ustug
badawczych lub wzorcowan,

» oznacza¢ wyniki w badanej probee dla wszystkich cech
objetych zakresem akredytacji albo wykonywac wszystkie
wzorcowania, ktore sa dostgpne w konkretnym programie
badan bieglosci/porownan migdzylaboratoryjnych,

» analizowa¢ wszystkie wyniki badan biegtosci lub po-
réwnan migdzylaboratoryjnych (analizie nalezy pod-
dawac wszystkie wyniki watpliwe 1 niezadawalajace)
oraz podejmowac skuteczne dziatania zapobiegawcze
i korygujace, przy czym analizy i dzialania te powinny
by¢ w petni udokumentowane [1, 4, 5].

Wyniki uzyskane w badaniach biegtosci/porownaniach
migdzylaboratoryjnych dostarczajg informacji o kompeten-
cji akredytowanych laboratoriow badawczych, potwierdzaja
wiarygodnos¢ badan oraz buduja zaufanie potencjalnych
klientow — stanowiac rownocze$nie zachete do podjecia
wysitkow w celu poprawy biegtosci i poprawnosci stoso-
wania konkretnych metod badawczych.

Laboratoria badawcze sg zobowiazane do uczestnictwa
w programach badan biegtos$ci/porownan migdzylabora-
toryjnych, przy czym odpowiednie programy moga by¢
wskazane przez Polskie Centrum Akredytacji, badzZ tez moga
by¢ wynikiem wyboru wlasnego przez laboratorium. Wy-
brane programy powinny w mozliwie najwi¢kszym stopniu
obejmowac zakres akredytacji, a obiekty badan i mierzone
cechy powinny by¢ mozliwie najbardziej zblizone do tych,
ktore laboratorium bada w swojej normalnej praktyce [2, 4].

We wszystkich cyklach akredytacji laboratorium powin-
no uczestniczy¢ w jednym programie dla kazdej dziedziny
badan/pomiaréw objgtych zakresem akredytacji. W przy-
padku gdy wynik uczestnictwa jest niezadowalajacy, udziat
w programie dotyczacym tej dziedziny badan/pomiarow
powinien by¢ powtdérzony w tym samym cyklu.

Koordynowanie badan biegtosci/poréwnan miedzylaboratoryjnych

Na wniosek zainteresowanych cztonkéw Klubu
POLLAB, Zarzad Sekcji lub Klubu akceptuje zgloszona
propozycje tematyki badan bieglosci lub poréwnan migdzy-
laboratoryjnych, a takze wybiera i akceptuje koordynatora
programu oraz weryfikatora badan.

Koordynator jest osoba odpowiedzialna za wszystkie
etapy zwiazane z realizacja programu badan biegtosci —
W tym zorganizowanie i przeprowadzenie programu oraz

opracowanie sprawozdania — i odpowiada za spetienie
wymagan normy PN-EN ISO/IEC 17043:2010 oraz prze-
wodnika ILAC-G13:2000 [1, 2, 4].

Weryfikator jest to osoba wskazana przez Zarzad Sek-
¢ji lub Klubu, ktora przed przekazaniem egzemplarza
sprawozdania z badan bieglosci do Sekretariatu Klubu
POLLAB weryfikuje je pod wzgledem formalnym i me-
rytorycznym [2, 4].
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Do zadan koordynatora badan biegtosci nalezy:

* przygotowanie i opracowanie programu badan biegtosci
lub poréwnan migdzylaboratoryjnych, w tym:

— zaplanowanie badan, w okre§lonym programie ba-
dan biegtosci,

— opracowanie harmonogramu badan,

— opracowanie instrukcji prowadzenia badan,
uwzgledniajacej specyfike danego programu,

— opracowanie formularza przekazywania wynikow
przez uczestnikow programu,

— okreslenie sposobu porozumiewania si¢ z uczest-
nikami programu,

* nadzor nad przygotowaniem i rozestaniem probek do
badan oraz nad przebiegiem programu zgodnie z har-
monogramem,

» skompletowanie wynikoéw i ich opracowanie zgodnie
z przyjeta metoda statystyczna,

» opracowanie sprawozdania z programu badan bieglosci
lub poréwnan migdzylaboratoryjnych,

» przekazanie sprawozdania do weryfikacji oraz uzgod-
nienie z weryfikatorem ewentualnych poprawek lub
uzupetnien,

» przekazanie sprawozdania z realizacji programu badan
biegtosci uczestnikom, ktorzy dostarczyli wyniki badan
oraz Zarzadowi Sekcji [1, 2, 4].

Opracowane przez koordynatora badan bieglosci spra-
wozdanie z poréwnan mi¢dzylaboratoryjnych powinno
zawierac:

* nazwg i adres organizatora,

» nazwiska i przynaleznos$¢ os6b wiaczonych w projek-
towanie i realizacj¢ programu,

» date wydania sprawozdania,

* numer sprawozdania i wyrazng identyfikacj¢ programu,

* cel poréwnan,

» doktadny opis badanych probek, np. sposob pozyskania,
przygotowania i okre$lenia jednorodnosci,

» wyniki badan, wraz z numerami kodowymi uczestni-
czacych laboratoriow,

» zdefiniowanie warto$ci przypisane;j,

 analize statystyczna wynikdw, wraz z ich interpretacja,

» graficzng prezentacj¢ wynikow,

e kryteria oceny wynikow,

* omowienie wynikow uzyskanych w badaniach bie-
glosci [2].

Sposdb oceny wynikow badan

Otrzymane od uczestnikéw programu badania bieglosci
wyniki badan poddawane sa obrobee statystycznej — zwykle
przy wykorzystaniu arkusza kalkulacyjnego MS Excel.

Jako warto$¢ przypisana dla konkretnego badania przyj-
muje si¢ $rednig arytmetyczna wszystkich wynikow otrzy-
manych w danym badaniu, po weryfikacji testem Grubbsa
wynikéw skrajnych i odrzuceniu wynikow odstajacych.

Ocena wyniku badan polega na:

» obliczeniu dla kazdego wyniku wskaznika odchylenia
z-score, ktory mozna traktowaé jako miarg odchylenia
od wartos$ci $redniej, przy przyjgciu — jako jednostki —
warto$ci odchylenia standardowego:

x—X
Z =
N

gdzie:

x —pojedynczy wynik badania, uzyskany przez uczest-
nika,

X —warto$¢ przypisana (Srednia arytmetyczna wszystkich
otrzymanych wynikéw w danym badaniu),

s —odchylenie standardowe,

» okresleniu, czy wynik badania (x) znajduje si¢ w prze-
dziale X +2s czy X £3s.
Przyjeto nastepujace kryteria oceny uzyskanych wy-
nikéw badan [4]:

lzZ] <2  wynik zadowalajacy
2<lzl<3  wynik watpliwy
|z/>3  wynik niezadowalajacy

Wyniki badan biegtosci

Sesja 5/2010 Smary plastyczne
Organizatorem Sesji Smary plastyczne byta sekcja
POLLAB-PETROL, a jej koordynatorem — przedstawiciel
Instytutu Nafty i Gazu, dr inz. Anna Zajezierska.
Plan Sesji obejmowat:
» przygotowanie programu badan oraz rozestanie go
wraz z formularzem uczestnictwa,
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* pozyskanie i rozestanie probki do badan,
» zebranie od uczestnikow programu wynikow badan,
» sporzadzenie sprawozdan z poréwnan migdzylabora-
toryjnych i rozestanie ich do uczestnikow.
Zgodnie z planem Sesji, program badan wraz z formula-
rzem zgloszeniowym rozestano do potencjalnych uczestni-
kow badan. Zglosito si¢ do nich 9 laboratoriow badawczych.



artykuty

Tablica 1. Wykaz metod badan smaru plastycznego oraz liczba uczestnikéw badan

. o L PN-C-04133:1988
1. | Penetracja w temperaturze 25°C po ugniataniu ASTM D 217 9
. PN-C-04139:1984
2. | Temperatura kroplenia ASTM D 2265 7
L . o PN-V-04047:2002
3. | Wydzielanie oleju ze smaru w temperaturze 100°C przez 24 h ASTM D 6184 7
4 Odpornos¢ na utlenianie — spadek ci$nienia tlenu po 100 h badania PN-C-04143:1956 4
* | w temperaturze 100°C ASTM D 942
. . . o PN-C-04133:1988
5. | Penetracja smaru nieugniatanego w temperaturze —20°C ASTM D 217 5
6. Stabilno$¢ me.chamczna — wzrost TlhopenetraCJl w temperaturze 25°C, PN-C-04144-1962 7
po watkowaniu w temperaturze 60°C przez 4 h
7 Odpornos¢ smaru na wymywanie woda w temperaturze 38°C — metoda PN-C-04099:1985 5
* | dynamiczna ASTM D 1264

Tablica 2. Zestawienie oceny wynikéw badan smaru plastycznego

zadowalajacy niezadowalajacy
Penetracja w temperaturze 25°C po ugniataniu 8 1 -
2. | Temperatura kroplenia 7 7 - -
3 Wydzielanie oleju ze smaru w temperaturze 100°C 7 ) i
© | przez24 h
4 Odpornos¢ na utlenianie — spadek ci$nienia tlenu po 4 4 ) i
* | 100 h badania w temperaturze 100°C
5. | Penetracja smaru nieugniatanego w temperaturze —20°C 5 5 - -
Stabilnos¢ mechaniczna — wzrost mikropenetracji w
6. | temperaturze 25°C, po watkowaniu w temperaturze 7 6 1 -
60°C przez4 h
Odpornos¢ smaru na wymywanie woda w temperaturze
7. o . 5 - - -
38°C — metoda dynamiczna

Nazwy laboratoriow zostaty zakodowane, a kazdy
z uczestnikow badan otrzymat tylko kod swojego labo-
ratorium.

W programie zaplanowano badanie siedmiu wiasci-
wosci smaru plastycznego, wedtug metod znormalizo-
wanych. Kazde laboratorium badawcze na dotaczonym
do programu formularzu zgloszeniowym zadeklarowato
zakres wykonywanych badan.

W tablicy 1 podano metody badan oraz liczbg uczest-
niczacych w tych badaniach laboratoriow.

Obiektem badan byt tozyskowy smar plastyczny, stoso-
wany jako $rodek smarowy do tozysk tocznych, eksploato-
wanych w warunkach umiarkowanych obciazen, temperatur
1 predkosci obrotowych. Zostat on pozyskany bezposrednio
od producenta i reprezentowat produkt handlowy. Probka
smaru zostala ujednorodniona przez wymieszanie, a na-

stgpnie podzielona i rozestana do uczestnikow badan.

W tablicy 2 przedstawiono zestawienie oceny wynikow

tych badan.

W oparciu o przeprowadzong oceng otrzymanych wy-
nikéw badan stwierdzono, ze wyniki te w wigkszosci
mieszczg si¢ w grupie ,,zadowalajacych”, a jedynie dwa
z nich oceniono jako ,,watpliwe”:

e penetracj¢ po ugniataniu w temperaturze 25°C,

* stabilno$¢ mechaniczna — wzrost mikropenetracji
w temperaturze 25°C, po watkowaniu w temperaturze
60°C przez 4 godziny.

Uzyskanie przez laboratorium wyniku ,,zadowalaja-
cego” oznacza, ze badanie to zostalo wykonywane pra-
widlowo, natomiast wynik ,,watpliwy” oznacza, ze do
pomiaréw wykonanych przez dane laboratorium mozna
mie¢ zastrzezenia. W takim przypadku laboratorium to
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powinno podja¢ dziatania zapobiegawcze, zwiazane z po-
prawa jakosci wykonywanych badan.

Sesja 6/2010 Asfalty

Organizatorem Sesji Asfalty byta sekcja POLLAB-
PETROL, a koordynatorem — przedstawiciel Instytutu
Nafty i Gazu, mgr inz. Elzbieta Trzaska.

Plan Sesji obejmowat:

przygotowanie programu badan oraz rozestanie go
wraz z formularzem uczestnictwa,

pozyskanie i rozestanie probki do badan,

zebranie od uczestnikéw programu wynikéw badan,
sporzadzenie sprawozdan z poréwnan migdzylabora-
toryjnych i rozestanie ich do uczestnikow.

Zgodnie z planem tej Sesji, program badan wraz z for-
mularzem zgloszeniowym rozestano do potencjalnych
uczestnikéw badan. Zglosito si¢ do nich 13 laboratoriow
badawczych.

Podobnie jak w przypadku badan biegtosci smarow
plastycznych, nazwy laboratoriow zostaty zakodowane,
a kazdy z uczestnikéw badan otrzymat tylko kod swojego

W programie zaproponowano badanie wlasciwosci
asfaltow drogowego i utlenionego, wedtug metod znor-
malizowanych.

Niektore laboratoria zadeklarowaty jedynie czg$cio-
wy udzial w badaniach, dlatego tez liczba uczestnikéw
bioracych udziat w badaniu poszczegdlnych wlasciwosci
asfaltow jest rdzna.

W tablicach 3 i 4 podano metody badan asfaltow oraz
liczbg uczestnikow bioracych udziat w tych badaniach.
Obiektem badan byly nast¢pujace probki asfaltow:
asfalt drogowy 50/70 — najpowszechniej stosowany
w budownictwie drogowym,
asfalt utleniony 95/35 — stosowany do produkcji r6z-
nego rodzaju materiatéw izolacyjnych.

Material badawczy pozyskano bezposrednio od produ-
centa i reprezentuje on produkt handlowy. Probki asfaltow
zostaty rozestane do uczestnikow do badan i na podstawie
przeprowadzonej oceny stwierdzono, ze wyniki badan
wlasciwosci asfaltow mieszcza sig¢ w grupie wynikow ,,za-
dowalajacych”. Wyniki te $wiadcza o wysokim poziomie
jakosci wykonanych badan oraz potwierdzaja kompetencje

laboratorium. laboratoriow w zakresie badan fizykochemicznych asfaltow.
Tablica 3. Wykaz metod badan asfaltu drogowego oraz liczba uczestnikow badan
Lp. Wihasciwosé Metoda badania uczlglsctili)l?(’)w
Temperatura migknienia PiK [°C] PN-EN 1427:2009 13
2. | Penetracja w temperaturze 25°C; 0,1 mm PN-EN 1426:2009 13
Temperatura famliwosci [°C] PN-EN 12593:2009 9
Odpornos¢ na starzenie pod wplywem ciepta i powietrza metoda RTFOT
— zmiana masy [% (m/m)] PN-EN 12607-1:2009 7
4 — penetracja w 25°C; 0,1 mm PN-EN 1426:2009 7
— temperatura migknienia PiK [°C] PN-EN 1427:2009 7
5. | Temperatura zaptonu [°C] PN-EN ISO 2592:2008 7
6. | Rozpuszczalnosé [% (m/m)] PN-EN 12592:2009 5
7. | Lepko$¢ dynamiczna w temperaturze 60°C [Pa-s] PN-EN 12596:2009 4
8. | Lepkos¢ kinematyczna w temperaturze 135°C [mm?/s] PN-EN 12595:2009 5
Tablica 4. Wykaz metod badan asfaltu utlenionego oraz liczba uczestnikéw badan
Lp. Wiasciwosé Metoda badania uczlglsifl]ialiéw
1. | Temperatura migknienia PiK [°C] PN-EN 1427:2009 8
2. | Penetracja w temperaturze 25°C; 0,1 mm PN-EN 1426:2009 8
3. | Temperatura famliwosci [°C] PN-EN 12593:2009 8
4. | Zmiana masy po ogrzewaniu [% (m/m)] PN-EN 13303:2009 4
5. | Temperatura zaptonu [°C] PN-EN ISO 2592:2008 7
6. | Rozpuszczalno$é w toluenie [% (m/m)] PN-EN 12592:2009 5
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Podsumowanie

Posiadanie przez laboratorium badawcze certyfikatu
akredytacji, potwierdzajacego spetienie wymagan normy
PN-EN ISO/IEC 17025:2005, obliguje laboratorium do
kontroli jakos$ci wykonywanych badan — migdzy innymi
przez uczestnictwo w badaniach biegtosci lub porownaniach
migdzylaboratoryjnych. Udzial w tych badaniach jest jed-
nym z podstawowych elementéw wykazania kompetencji
technicznych akredytowanego laboratorium badawczego.

Znaczacym organizatorem badan biegto$ci w naszym
kraju sa Sekcje Klubu Polskich Laboratoriow Badaw-
czych POLLAB. W ramach dziatalnosci Sekcji POLLAB-
PETROL, w roku 2010 zaplanowano sze$¢ sesji badan
biegtosci — koordynatorami dwodch z nich byli przedsta-
wiciele Instytutu Nafty i Gazu w Krakowie.

Przedmiotem badan biegtosci byty nastgpujace mate-
riaty, reprezentujace produkty handlowe:

* lozyskowy smar plastyczny,
 asfalt drogowy 50/70,
 asfalt utleniony 95/35.

Przeprowadzone badania bieglo$ci udowodnity, ze
biorace w nich udziat laboratoria wykazuja wysoki poziom
jakosci wykonywanych badan, a jednoczes$nie potwierdzity
konieczno$¢ ciagtej weryfikacji uzyskiwanych wynikow,
poprzez ich wzajemne porownania. W nielicznych przy-
padkach uzyskane oceny ,,watpliwe” umozliwity identyfi-
kacje przyczyn odchylen i podjecie odpowiednich dziatan
zapobiegawczych.

Udziat w badaniach bieglo$ci pozwala na regularna,
obiektywna 1 niezalezng oceng jakosci wykonywanych
badan. Ocena uzyskanych wynikéw moze prowadzi¢ do
doskonalenia techniki pracy i lepszego wykorzystania
aparatury badawczej.

Artykul nadestano do Redakcji 13.12.2010 r. Przyjgto do druku 28.04.2011 r.
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