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ROK LXVIII

Okreslanie poddyscyplin, wymagajgcych
uczestnictwa w badaniach miedzylaboratoryjnych,
w laboratorium branzy naftowe;

Wprowadzenie

W listopadzie ubieglego roku Polskie Centrum Akre-
dytacji (PCA) opublikowalo kolejne, juz piate, wydanie
Polityki dotyczqcej uczestnictwa w badaniach biegtosci
(17.11.2011 r.). Polityka... jest zgodna z dokumentem
EA-4/18/2012 Wytyczne dotyczqce poziomu i czestosci
uczestnictwa w badaniach biegtosci oraz innymi dokumen-
tami serii EA (European Coordination for Acreditation),
okreslajacymi sposob uwzgledniania uczestnictwa akredy-
towanych laboratoridow w procesach: zar6wno starania si¢
o akredytacje, jak i nadzoru nad laboratoriami juz akredyto-
wanymi. Norma ISO/IEC 17025:2005 Ogolne wymagania
dotyczqce kompetencji laboratoriow badawczych i wzor-
cujqcych stwierdza, ze ,,(...) laboratorium powinno mie¢
procedury sterowania jako$cia w celu monitorowania mia-
rodajno$ci wynikow badan” oraz, ze ,,(...) monitorowanie
powinno by¢ planowane”. Do zesztego roku akredytowane
laboratoria posiadaty — do pewnego stopnia — dowolnos¢
w planowaniu udzialu w badaniach biegtosci [2]. Pozadany
byt udzial w poréwnaniach migdzylaboratoryjnych dla
kazdej z akredytowanych metod, przy czym nie ktadziono
specjalnego nacisku na udziat w badaniach dla tej samej
normy, ale réznych obiektow badan. Wydanie 5 Polityki. ..
doprecyzowalo zasady planowania udziatu laboratorium

w porownaniach migdzylaboratoryjnych, wprowadzajac
jednoczesnie pojecie ,,poddyscypliny”. Poddyscyplina
w rozumieniu Polityki... to: ,,(...) obszar kompetencji tech-
nicznych zdefiniowany przez co najmniej jedng technikg
pomiaru, wlasciwos¢, wyrodb, ktore sa ze soba zwiazane”,
np.: oznaczanie temperatury zablokowania zimnego
filtru CFPP, w oleju napedowym, metoda pomiaru
temperatury, wedlug PN-EN 116:aktualna edycja. Kazde
laboratorium jest zobowiazane do dokonania doglebnej
analizy swojego zakresu akredytacji w celu okreslenia
poddyscyplin, dla ktérych jest obowiazane uczestniczy¢
w poréwnaniach migdzylaboratoryjnych, bedacych obiek-
tywnym narze¢dziem shuzacym do wykazania kompetencji
laboratorium oraz utrzymania jakosci badan (sterowania
jakoscia). Uczestnictwo w badaniach bieglosci powinno
by¢ adekwatne do planéw opracowanych w laboratorium,
a te konstruuje si¢ z uzyciem trzech parametréw: ilosci
poddyscyplin, poziomu i czgsto$ci uczestnictwa w bada-
niach. Identyfikowanie poddyscyplin w ramach zakresu
akredytacji stanowi ciagle problem nowy, dlatego tez
niniejszy artykut jest proba przyblizenia, na przyktadzie
Laboratorium Zaktadu Analiz Naftowych Instytutu Nafty
1 Gazu, zasad okreslania poddyscyplin.

Podstawy formalne

Na poczatek, niezbedne jest zacytowanie kilku defi-
nicji [1, 3]:
 technika pomiaru — proces badania/wzorcowania/iden-
tyfikowania wtasciwos$ci, obejmujacy rowniez wszelkie

postepowanie z probka otrzymang w laboratorium
w celu jej przygotowania do wykonania pomiaréw
przez urzadzenie pomiarowe, np. pomiar wielko$ci
fizycznej (temperatury, cisnienia, objgtosci, tempera-
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tury), technika analizy instrumentalnej (spektrofoto-
metria w podczerwieni, spektrometria rentgenowska,
chromatografia gazowa);

»  wladciwosé¢ — wielko$¢ mierzona, np. zawarto$¢ benze-
nu, temperatura krzepnigcia. Nalezy wzia¢ pod uwagg,
ze wielko$¢ mierzona, w duzej liczbie przypadkow, nie
jest wynikiem oznaczenia, np. wielkoScia mierzona
w okreslaniu preznoSci par jest cisnienie, w okreslaniu
punktu anilinowego jest to pomiar temperatury, w 0zna-
czaniu lepkoéci kinematycznej — pomiar czasu itp.);

*  wyrdb — obiekt, w odniesieniu do ktérego stosuje si¢
technikg pomiaru, np. benzyna silnikowa, olej opatowy
ciezki, bioetanol, LPG;

* poddyscyplina — obszar kompetencji technicznych zde-
finiowany przez co najmniej jedna technike¢ pomiaru,
wlasciwos¢, wyrdb, ktore sg ze sobg zwiazane, np.:
oznaczanie siarki w oleju opatowym cig¢zkim techni-
ka spektrometrii rentgenowskiej z dyspersja energii
XRF-ED, pomiar temperatury metnienia olejéw nape-
dowych metoda bezposredniego pomiaru temperatury;

* poziom uczestnictwa — liczba poddyscyplin, ktore la-

boratorium identyfikuje w ramach swojego zakresu,
bedaca jednoczesnie liczba okreslonych badan bie-
glosci, w ktorych uczestnictwo zaleca si¢ uwzglednic;
* pordéwnanie migdzylaboratoryjne — zorganizowanie,

wykonanie i ocena pomiardw lub badan tego samego
lub podobnych obiektéw przez co najmniej dwa labo-
ratoria, zgodnie z uprzednio okreslonymi warunkami;
» badanie biegloéci — ocena rezultatow dziatania uczest-

nika wzgledem wczesniej ustalonego kryterium, za
pomoca porownan migdzylaboratoryjnych.
Laboratorium powinno okresli¢ swoj poziom i czg-

sto$¢ uczestnictwa w badaniach migdzylaboratoryjnych

po przeprowadzeniu doglebnej analizy innych srodkéw

sterowania jakoscig. Pierwszym dziataniem w analizie jest

zidentyfikowanie poddyscyplin dotyczacych akredytowa-

nych metod badan. Nalezy uwzgledni¢ poziom ryzyka,

sektor — w ktorym dziala laboratorium, lub metodyki —

ktore stosuje, biorac pod uwagg:

* liczbe wykonywanych badan,

» fluktuacje, doSwiadczenie i wiedzg personelu,

*  spojnos$¢ pomiarowa, czyli dostgpnos¢ materiatow
odniesienia i/lub wzorcow panstwowych,

* znang stabilno$¢ lub niestabilno$¢ stosowanej techniki
pomiaru,

* znaczenie oraz koncowe wykorzystanie wynikow badan.
Ten ostatni punkt wymaga dodatkowego rozwinigcia.

Akredytowane laboratoria §wiadczace ustugi w krajowym

systemie monitorowania i kontrolowania jakosci paliw sa
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dodatkowo zobligowane tzw. norma FQMS [4] do regu-
larnego udziatu w krajowych, europejskich lub migdzy-
narodowych badaniach migdzylaboratoryjnych w zakresie
wszystkich badan, jakie laboratorium wykonuje dla potrzeb
systemu FQMS. Powodem tego jest fakt, ze wyniki badan
sa podstawa do wymierzania odpowiedzialno$ci karnej
(wykorzystane w sadzie), co wymaga wysokiego pozio-
mu pewnosci wynikow. Z tego samego powodu, wyniki
wszystkich badan wykonywanych w ramach ekspertyz
sadowych systemu kontroli zawartosci siarki w paliwach
zeglugowych i olejach opatowych, prowadzonych przez
Inspekcje Ochrony Srodowiska, wyniki badan niezbedne do
uzyskiwania wymaganych dopuszczen, zezwolen, certyfi-
katow, taryfikacji celnej towardw itp. — sa wynikami, ktore
musza si¢ odznacza¢ bardzo wysokim stopniem pewnosci.

Najlepiej bytoby, gdyby laboratorium uczestniczyto
w okreslonych badaniach biegtosci dla kazdej techniki
pomiaru — ktora wykorzystuje — i wszystkich wlasciwosci
mierzonych w kazdym wyrobie. Mozna powiedzie¢, Ze jest
to ,,plan maksimum”. Poniewaz jednak udzial w badaniach,
zwlaszcza dla niektorych technik badawczych lub produk-
tow, jak rowniez udziat w badaniach migdzynarodowych
— sg kosztowne, a w wielu dyscyplinach nie organizuje si¢
badan poréwnawczych, ustalenie poddyscyplin, z ktorych
wynika liczba obligatoryjnych dla laboratorium poréwnan
migdzylaboratoryjnych jest ,,planem minimum”. Dostgp do
organizowanych badan migdzylaboratoryjnych i wzgledy
ekonomiczne wyznaczajq rzeczywista liczbg badan mig-
dzylaboratoryjnych, w ktorych laboratorium bierze udziat
w cyklu akredytacji.

Poddyscyplina moze zawiera¢ wigcej niz jedna technike
pomiarowa, wlasciwos$¢ lub wyrdb, jezeli mozna wyka-
za¢ ich rownowaznos¢ 1 porownywalno$¢. Na przyktad,
z punktu widzenia oznaczenia lepkosci kinematycznej,
oznaczenie dla takich wyrobow jak: oleje napedowe, lekkie
oleje opalowe, biopaliwa B20 zawierajace 20% estréw
metylowych kwasoéw thuszczowych FAME czy paliwo
lotnicze — jest porownywalne (mozna je traktowac jako
rownowazne), natomiast oznaczenie dla cigzkich olejow
opatowych, FAME, olejéw bazowych czy olejéw smaro-
wych — juz nie.

Poddyscyplina nie powinna zawiera¢ rozbieznych kom-
petencji technicznych (potrzeba odmiennych kwalifikacji,
wiedzy, doswiadczenia, szkolen oraz wykorzystywania
odmiennego wyposazenia). Na przyktad: dziatanie wody na
paliwa lotnicze, korodujace dziatanie na miedz i korodujace
dziatanie LPG na miedz — to metody wizualne, a jednak
sa calkowicie rozne. Klasyfikacja poddyscyplin moze by¢
odmienna dla kazdego laboratorium i nie bedzie to btgdem.



Przy okres$laniu poddyscypliny pomocne jest tzw. eta-
powe podejscie [3], przestawione na rysunku 1.

M Wyréb PODDYSCYPLINA

Rys. 1. Podejscie etapowe do analizy zakresu akredytacji
laboratorium w celu okreslenia poddyscyplin

Technika

pomiaru

Technika pomiaru

Z jedna technikg pomiaru w ramach danej poddyscypliny
moze by¢ zwigzanych kilka wyrobow, np. parametr jakoscio-
wy: zawarto$¢ azotu, metoda luminescencyjna, wedlug
ASTM D 4629 mozna przypisa¢ do nastgpujacych wyrobow:
lekkie oleje opatowe, cigzkie oleje opatowe, pozostatosci
naftowe, bioetanol. Sa tez przypadki odwrotne, kiedy jeden
wyrdb moze by¢ kojarzony z kilkoma technikami pomiaru,
np.: gestos¢ ciektych paliw i biopaliw mozna oznaczy¢ me-
toda oscylacyjna (z U-rurka) wedtlug PN-EN ISO 12185 lub
metoda areometryczna wedhug PN-EN ISO 3675.

Jest mozliwe wiaczenie r6znych technik pomiaru do tej
samej poddyscypliny, cho¢ w branzy naftowej nie jest to
powszechnie stosowane i w Laboratorium Zaktadu Analiz
Naftowych przypadek taki nie miat miejsca.

Wiasciwosé, ktéra ma byé zmierzona,
oznaczona lub zidentyfikowana

Dopuszcza sig¢ wlaczenie roznych wlasciwosci do tej
samej poddyscypliny. Przypadek taki w branzy naftowej
wymaga glgbokich przemyslen. Przyktadem moga by¢
metody badan bedace w gruncie rzeczy bezposrednim po-
miarem ci$nienia, temperatury lub objgtosci. Wymienione
ponizej parametry jakosciowe wykonywane sa metoda
pomiaru temperatury, niemniej termometr, ktérym postu-
guje si¢ wykonawca metody, jest umieszczony w zupelnie
innej aparaturze badawczej:
* punkt anilinowy — metoda pomiaru temperatury,
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* CFPP — metoda pomiaru temperatury,
* temperatura zaptonu w tyglu zamknigtym (Pensky-

Martens) — metoda pomiaru temperatury,

» temperatura krystalizacji paliw lotniczych — metoda
pomiaru temperatury.

Zatem, wlaczenie wymienionych wtasciwosci do tej
samej poddyscypliny nie bedzie wlasciwe, podobnie jak dla
metod, ktorych wynik jest de facto wynikiem bezposrednie-
go wazenia (metod wagowych). Tak bardzo r6znia si¢ one
technika uzyskania probki, ktora jest finalnie wazona, ze nie
moga by¢ zaliczane do jednej poddyscypliny, na przyktad:
* zywice obecne i zywice nieprzemywane — metoda

wagowa,

* cze$ci nielotne w bioetanolu — metoda wagowa,

» pozostatos¢ po koksowaniu — metoda wagowa,

» temperatura krystalizacji — metoda wagowa,

» gesto$¢ metoda piknometryczna — metoda wagowa.

Wyréb, ktory ma byc badany

Dopuszcza si¢ wlaczenie réznych wyrobow do tej
samej poddyscypliny, ale matryce, obiekty lub mate-
rialy zawarte w poddyscyplinie musza mie¢ charakter
rownowazny. Przykladem moze by¢ porownywalnosé
oznaczania wlasciwosci paliw skomponowanych na $red-
nich destylatach naftowych. Dla niektérych metod badan
nie ma zadnego znaczenia, czy badanym wyrobem jest
olej napedowy, lekki olej opalowy, czy paliwo lotnicze,
podobnie jak w kilku przypadkach nie ma znaczenia,
czy wyrobem jest bioetanol, czy paliwo etanolowe E85.
Mozna zatem do tej samej poddyscypliny zakwalifikowaé
obydwa wymienione wyroby.

Innym przyktadem moze by¢ miareczkowanie poten-
cjometryczne. Na tym samym aparacie, ta sama metoda
mozna bada¢ wiele r6znych wyrobow i kilka roznych wta-
sciwosci, na przyktad liczbg kwasowa i liczbg zasadowa.
Z uwagi na charakter metodyki, nie ma znaczenia, czy
oznacza si¢ liczbe kwasowa, czy zasadowa (i dla jakiego
wyrobu), skoro istota pomiaru potencjometrycznego pozo-
staje identyczna. Jezeli jednak laboratorium postanawia do
tej samej poddyscypliny zaklasyfikowac wigcej niz jedna
technikg¢ pomiarowa, wlasciwos$¢ lub wyrob, powinno
ono uzasadnic¢ t¢ klasyfikacje, czyli udowodni¢ w sposob
obiektywny ich rownowaznos$¢.

Ustalenie poddyscyplin w Laboratorium Analiz Naftowych Instytut Nafty i Gazu

Zaktad Analiz Naftowych taczy funkcje zaktadu ba-
dawczego w Instytucie Badawczym oraz komercyjnego
akredytowanego laboratorium. Wykonuje badania dla

potrzeb whasnych projektow badawczych, projektow reali-
zowanych w innych zaktadach badawczych Instytutu Nafty
1 Gazu oraz dla klientow zewnetrznych. Powoduje to, ze

nr12/2012 1071



NAFTA-GAZ

zakres akredytacji jest dos¢ rozbudowany (obejmuje sto
osiemnascie parametrow jakosciowych, okreslanych z uzy-
ciem stu trzydziestu trzech znormalizowanych procedur
badawczych oraz dziewig¢ procedur pobierania probek).
Zaktad sktada si¢ z trzech akredytowanych laboratoriow
(rysunek 2).

Rys. 2. Struktura Zaktadu Analiz Naftowych

W ramach zakresu akredytacji wedtug PN-EN ISO/
IEC 17025:2005 Biuro Kontroli pobiera probki wyrobow
do badan.

Pierwszym krokiem bylo okreslenie badanych wyrobow
(przedstawiono je w tablicy 1 wraz z nadanymi im, w celu
latwiejszego postugiwania si¢ w dalszej tresci niniejszej
publikacji, kodami literowymi). Dlatego tez, laboratorium
postuzyto si¢ terminologia PCA, stosowana w zakresie
akredytacji dla okre$lenia kategorii wyrobu.

Biopaliwo do silnikow o zaptonie samoczynnym, za-
wierajace 20% (V/V) FAME, zakwalifikowano do grupy
paliw pochodzenia naftowego. W sumie zidentyfikowano
dwadziescia pig¢ kategorii badanych wyrobéw. Biuro
Kontroli pobiera probki dla dziesigciu rodzajow wyrobow.

Kolejnym etapem jest okreslenie techniki badawczej
lub metody pomiarowej dla kazdej z akredytowanych
metod badan. Na tym etapie wida¢ byto pewne rdznice
pomigdzy nomenklatura PCA (widniejaca na zakresie akre-
dytacji i narzucong laboratorium) a wewngetrzng interpre-
tacja laboratorium. Na przyktad: wedtug PCA oznaczenie
temperatury zaptonu metoda tygla zamknigtego TAG to
metoda tygla zamknigtego TAG, a laboratorium zaliczy-
o ten pomiar do grupy metod bezposredniego pomiaru
temperatury. Wprowadzona nazwa techniki badawczej lub
metody pomiaru nie ma najmniejszego znaczenia, wazne
jest natomiast zachowanie logiki i konsekwencji w ramach
okreslania poddyscyplin. W koncu, juz Szekspir mowit
stowami Julii — bohaterki dramatu: 7o, co my nazywamy
rozq, pod kazdq inng nazwq pachniatoby rownie stodko.

Kolejnym etapem jest przypisanie technik badawczych
do poszczegbdlnych badanych w laboratorium wyrobow.
W tablicy 2 przedstawiono przyktadowe techniki i metody
pomiaru okres$lone dla badania cigzkiego oleju opatowego.

Do badania jednego wyrobu obejmujacego szesnascie
parametrow jako$ciowych okreslono w sumie trzynascie
r6znych technik Iub metod pomiarowych.

Niejako w druga strong, ocenia si¢ — dla poszczegdlnych
technik i metod badawczych — do jakich wyroboéw maja
one zastosowanie. W tablicy 3 pokazano przyktadowa
identyfikacj¢ wyrobow badanych w laboratorium metoda
wagowa.

W tablicy 4 zestawiono zidentyfikowane poddyscy-
pliny w uktadzie: Metoda — Norma — Wyrob. Kolorem
z0ltym zaznaczono pola tablicy zawierajace wyroby, ktdre
dla danej metody pomiaru lub oznaczenia laboratorium

Tablica 1. Zestawienie wyrobow badanych w laboratoriach Zaktadu Analiz Naftowych

Ropa naftowa i produkty
jej rozdestylowania

RN ropa naftowa BB | benzyna bezotowiowa | OS oleje silnikowe T thuszcze
FN frakcje naftowe BL benzyna lotnicza POS przemystowe oleje DD | ., dOda,tkl do paliw
smarowe i srodkéw smarowych
. olej napgdowy z FAME .
OB oleje bazowe ON do 7% lub bez G gliceryna
pozostatosci . .
PN naftowe PL | paliwa (nafty) lotnicze Plast plastyfikatory
gazy skroplone biopaliwo — olej napg- . o .
LPG C,-C. B20 dowy z FAME Biokomponenty i biopaliwa
P parafiny LOO | oleje opatowe lekkie FAME FAME
mikrowoski COO | oleje opatowe cigzkie BIO bioetanol
0Z oleje zeglugowe E85 paliwo etanolowe
BBio biopaliwo benzyna
z etanolem
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Tablica 2. Identyfikacja technik pomiarowych w badaniu cigzkiego oleju opatlowego COO

Sktad frakcyjny

PN-EN-ISO 340 oraz

destylacyjna/metoda pomiaru objgtosci

ASTM D 86
Woda, zawarto$¢ PN-C-04523 destylacyjna/metoda pomiaru objgtosci
Azot catkowity, zawarto$¢ ASTM D 4629 chemiluminescencyjna
Ciepto spalania kalorymetryczna
I_’ p - - PN-C-04062 .ry - 24
Obliczanie wartosci opatowe;j obliczeniowa

Lepkos¢ kinematyczna

PN-EN ISO 3104 oraz

kapilarna/metoda pomiaru czasu

Pensky-Martens

Lepkos¢ dynamiczna ASTM D 445 obliczeniowa
Gegstos$¢ z uzyciem piknometru PN-EN ISO 3838 wagowa
Pozostatos$¢ po koksowaniu, metoda mikro PN-EN-ISO 10370 wagowa
Gestodé i sestodé led PN-EN ISO 12185 oraz lacy;

¢stos¢ i gestos¢ wzgledna ASTM D 4052 oscylacyjna

. . . . PN-EN ISO 2160 oraz .

Korodujace dziatanie na miedz ASTM D 130 wizualna
Temperatura ptynigcia PN ISO 3016 pomiaru temperatury
Temperatura zaptonu tygiel zamknigty — PN-EN 2719 pormiaru temperatury

Siarka, zawarto$¢

PN-EN ISO 8754

fluorescencyjnej spektrometrii rentgenowskiej
z dyspersja energii (XRF-ED)

Siarka, zawartos¢

PN-EN ISO 20847

fluorescencyjnej spektrometrii rentgenowskiej
z dyspersja fali (XRF-WD)

Wanad, zawarto$¢

PN-C-04029

kolorymetryczna

Tablica 3. Identyfikacja wyrobéw badanych w laboratoriach Zaktadu Analiz Naftowych metoda wazenia bezposredniego

(metoda wagowa)

Zywice obecne i zywice nieprzemywane, zawarto$¢ w paliwach silnikowych

BB

PN-EN ISO 6246 BL

PL

Sktadniki nierozpuszczalne w n-heptanie, zawartos¢ w produktach naftowych

FN >343°C

ASTM D 3279 PN

Czesci nielotne, zawarto$¢ w bioetanolu

PN-EN 15691 BIO

Odpornos¢ na utlenianie paliw lotniczych — metoda zywic potencjalnych

ASTM D 873 BL

Pozostatos$¢ po koksowaniu, metoda mikro

ON

LOO

FAME

PN-EN-ISO 10370 B20

POS

(0N

PN

Popiot siarczanowy

OS
PN ISO 3987

FAME
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cd. Tablica 3

Pozostatos¢ po spopieleniu PN-EN ISO 6245 B30

Wielopier§cieniowe zwiazki aromatyczne (WZA) IP 346

" — kody literowe wyrobéw, zgodnie z tablica 1

Tablica 4. Okreslenie poddyscyplin w zakresie:
metoda/technika pomiaru/identyfikacji/oznaczenia — norma wykonawcza — badany wyréb

Punkt anilinowy i punkt anilinowy mieszany (z n-heptanem) PN-C-04028 PL
Temperatura krystalizacji paliw lotniczych PN-C-04026 lub ASTM D 2386 PL
ON, B20,
Temperatura zablokowania zimnego filtru (CFPP) PN-EN 116 FAME
E85
Temperatura metnienia PN-ISO 3015 LOO lub ON
R
LOO
Temperatura ptynigcia PN ISO 3016 COO
PN
oS
ON Ilub B20, lub LOO
Temperatura zaptonu, tygiel zamknigty — Pensky — Martens PN-EN 2719 FAME
COO
Temperatura zaptonu, tygiel zamknigty — TAG. ASTM D 56 PL
Temperatura zaptonu, tygiel zamknigty, metoda rownowagowa PN-EN 3679 FAME

Liczba poddyscyplin: 16

Prezno$¢ par nasyconych — metoda mini REID PN-EN 13016-1 lub ASTM D 5191 BB
Odpornos¢ na utlenianie w wysokich temperaturach paliw
lotniczych, metoda JFTOT PN-C-04186PL PL

Liczba poddyscyplin: 2

pHe biopaliw do silnikéw z zaplonem iskrowym PN-EN 15490 BIO, E85
L, . . . . BB

Prze.wot.inosc elektryczna paliw lotniczych i destylatow PN-C-0419 Iub ISO 6297

zawierajacych dodatek antystatyczny ON, PL

Liczba poddyscyplin: 2
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PN
LOO, ON, B20, PL
Lepkos¢ kinematyczna, metoda kapilarna PN-EN ISO 3104 lub ASTM D 445 COO
FAME
OB, OS

Liczba poddyscyplin: 5

PN-EN ISO 3405 lub ASTM D 86 BB
. . . PN-EN ISO 3405 ON, LOO, B20
Sktad frakcyjny, metoda destylacji normalne;j
PN-EN ISO 3405 FN (25+400)°C,
PN-EN ISO 3405 COO
Woda, zawarto$¢, metoda destylacyjna PN-C-04523 COO

Liczba poddyscyplin: 5

Wydzielanie wody z paliw lotniczych, metoda z przeno$nym ASTM D 3948 PL
separometrem

Wysokos¢ niekopcacego ptomienia paliw lotniczych PN-C-04121 lub ASTM D 1322 PL
Zapach LPG PN-EN 589 zal. A LPG

Liczba poddyscyplin: 3

. . . PN-C-04062 BL, LOO, COO
Ciepto spalania paliw, metoda kalorymetryczna
PN-C-04062 G, FAME
OS, POS, OB
. . B20, ON, LOO
Ggestos¢ 1 gestos¢ wzgledna, metoda oscylacyjna PN-EN ISO 12185
FAME
BB

Liczba poddyscyplin: 6

Dziatanie wody na paliwa lotnicze PN-C-04057 lub ASTM D 1094 PL
Merkaptany (tiole), test Doctora PN-C-0413 PL
BB, BL
. L . ON, B20, LOO, FAME
Korodujace dziatanie na miedz PN-EN ISO 2160 lub ASTM D 130
FAME
E85
Korodujace dziatanie LPG na miedz PN-EN ISO 6251 LPG
Wyglad bioetanolu PN-EN 15769 BIO
Slarkpwodor w LPG, wykrywanie, metoda z octanem PN-EN 1SO 8819 LPG
otowiu (IT)
Woda, obecnos¢ w LPG PN-EN 15469 LPG

Liczba poddyscyplin: 10
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Zywice obecne i Zywice nieprzemywane, zawarto$¢
w paliwach silnikowych

PN-EN ISO 624

BB .BL

PN-EN ISO 624

PL

Sktadniki nierozpuszczalne w n-heptanie, zawarto$¢

potencjalnych

>
w produktach naftowych ASTM D 3279 FN > 3430C, PN
Czgsci nielotne w bioetanolu PN-EN 15691 BIO
Ggstos¢, metoda piknometryczna PN-EN ISO 3838 COO, PN, POS
Odpornos¢ na utlenianie paliw lotniczych, metoda zywic ASTM D 873 PL

Pozostatos$¢ po koksowaniu, metoda mikro

PN-EN-ISO 10370

ON, LOO,ME, B20

PN-EN-ISO 10370 FAME,
PN-EN-ISO 10370 POS, OS
PN-EN-ISO 10370 PN

Liczba poddyscyplin: 10

Siarka, zawarto$¢, metoda Wickbolda PN-EN 24260 LPG
Chlor, zawarto$¢ PN-C-04071 COO
Kwasowos¢ paliw do turbinowych silnikow lotniczych ASTM D 3242 PL
Kwasowos¢ bioetanolu PN-EN 15491 BIO
Liczba kwasowa 1 liczba zasadowa PN-C-04066 POS, OS
Liczba zasadowa catkowita PN-C-04163 (ON}
Liczba bromowa PN-C-04520/03 BB, LOO
Liczba bromowa PN-C-04520/03 LOO
Liczba jodowa lekkich produktéw naftowych PN-C-04068 ON, PL
Il;::;l[ag jodowa estrow etylowych kwasow thuszczowych PN-EN 14111 FAME
Ilgxzﬁ)g kwasowa estrow metylowych kwasow thuszczowych PN-EN 14104 FAME
Odczyn wyciagu wodnego, Metoda B PN-C-04064 (0N}
Odczyn wyciagu wodnego, Metoda B PN-C-04064 ON
Otéw, zawarto$é PN-EN ISO 3830 BL
Zwiazki karbonylowe (aldehydy), zawarto$¢ PN-A-79528-4, pkt 3.5. BIO

Liczba poddyscyplin: 15

Chlorki nieorganiczne w bioetanolu, zawartosc,

miareczkowanie kulometryczne

. . . PN-EN 15484 BIO
miareczkowanie — potencjometryczne
Llczba'kwasowa i liczba zasadowa, miareczkowanie PN-C-04049 POS, 0S
potencjometryczne
Odczyp wyciagu wodnego Metoda A, miareczkowanie PN-C-04064 0S
potencjometryczne
Woda, zawarto$¢, metoda Karla Fischera, miareczkowanie PN-EN ISO 12937 ON
kulometryczne
Woda w bioetanolu, zawarto$¢, metoda Karla Fishera, PN-EN 15489 BIO

Liczba poddyscyplin: 5
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ON
Siarka, zawarto$¢ PN-EN ISO 20846 BB
FAME
Siarka, zawarto$¢ PN-EN 15486 BIO, E85
Siarka, zawarto$¢ ASTM D 6667 LPG,
BIO
Azot catkowity, zawarto$¢ ASTM D 4629 LOO
COO, PN

Liczba poddyscyplin: 8

Grupy weglowodorow, zawarto$é, metoda adsorpcji

PN-EN 15553 lub ASTM D 1319

FN o temp. konca
wrzenia < 315°C

ze wskaznikiem fluorescencyjnym (FIA) BB
PL
iazki FN >343°C
qulowodory parai’iflowe, a.lromatyczne, zwiazki polarne ASTM D 2007
i asfalteny, zawarto$¢ w olejach (sktad grupowy) POS,
B20, ON
Weglowodory aromatyczne WWA, zawarto$é PN-EN 12916

FN (150+400)°C

Liczba poddyscyplin: 7

Zwiazki tlenowe, zawartosé PN-EN 1601 BB, BBIO
Rozktad prawdziwych temperatur wrzenia (PTW) frakcji FN

+ . .
naftowych ASTM D 6352 + Instr. Wyk (174+750)°C
Weglowodory C,—Cs, zawarto$§¢ w gazach ptynnych PN-ISO 7941 LPG
Pozostatos¢ LPG po odparowaniu PN-EN 15470 LPG
Pohnlenasycone? ’estry metylowe kwasow tluszczowych PN-EN 15779 FAME
PUFA, zawartos$¢
Metanol, zawarto$¢ w estrach metylowych kwaséw
thiszezowych FAME PN-EN 14110 FAME
Glicerol wolny i zwiazany oraz mono-, di- i triacyloglicery-
dy, zawarto$¢ w estrach metylowych kwasow ttuszczowych PN-EN 14105 FAME
olejow roslinnych FAME
Estry i estry metylowe kwasu linolenowego, zawarto$¢ PN-EN 14103 FAME
w FAME
Etanol i wyzsze nasycone monoalkohole, zawarto$¢ PN-EN 15721 BIO

Liczba poddyscyplin: 9

Fosfor, zawarto§¢ w FAME PN-EN 14107 FAME
OS, POS
Pierwiastki, zawarto$¢ w produktach naftowych i biopaliwach ASTM D 5185 B20
DD

Liczba poddyscyplin: 4
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Benzen, zawarto$¢ w benzynie silnikowej PN-EN 238 BB
Estry metylowe ’k’wasov&{ tluszczowych oleju rzepakowego PN-EN 14078 ON, B20
FAME, zawarto$¢ w oleju napgdowym

quloxyo@,ry nafta}lenowe, zawarto$¢ w paliwach do turbino- PN-C-04067 lub ASTM D 1840 PL
wych silnikéw lotniczych

Ocena zgodnos$ci wartosci absorbancji w nadfiolecie

w okre§lonym zakresie dtugosci fal dla koncentratu WWA FDA 21 CFR Rozdziat 172.886 M
uzyskanego z probki (potencjalna kancerogenno$¢ produktow oraz 172.880 (4-1-03)

naftowych testem FDA)

Ocena zgodno$ci wartosci absorbancji w nadfiolecie

w okreslonym zakresie dlugosci fal dla koncentratu WWA FDA 21 CFR Rozdziat 172.886 p
uzyskanego z probki (potencjalna kancerogenno$¢ produktow oraz 172.880 (4-1-03)

naftowych testem FDA)

Barwnik Solvent Red 164, zawarto$¢ Procedura INiG nr INiG -3-2012 ON, LOO
Barwnik Solvent Blue 35, zawartos¢ Procedura INiG nr INiG -3-2012 (0Y4

Liczba poddyscyplin: 7

Znacznik Solvent Yellow 124 i barwnik czerwony, zawarto$¢

N .
w lekkich olejach opatowych i olejach napgdowych zawiera- DIN 51426 + Instrukcja ON, LOO
. . . Wykonawcza

jacych domieszk¢ znakowanego oleju opatowego

Barwnik Solvent RED 164 i Solvent BLUE 35, zawarto$¢ Procedura INIG nr 3-INIG/12 (0Y4
Zwiazki karbonylowe (aldehydy), zawarto$¢ PN-A—79528-4, pkt 3.3. BIO
Fosfor, zawarto$¢ w bioetanolu PN-EN 15487 BIO
Wanad, zawarto$¢ PN-C-04029 COO

Liczba poddyscyplin: 5

Siarka, zawarto$¢ w produktach naftowych

PN-EN ISO 8754

R, FN, PN

BB, BL

ON, PL, LOO

POS, OS

Siarka, zawarto$¢ w bioetanolu i biopaliwach

PN-EN 15485

BIO, E85

Siarka, zawarto$¢

PN-EN ISO 20884

BB, BBio

ON, B20

FAME, B20

Liczba poddyscyplin: 8

olejow roslinnych FAME

Mangan, zawarto$§¢ w benzynie silnikowej PN-EN 16135 BB
Miedz, zawarto$¢ w etanolu PN-A-79521, pkt 4.14.2. BIO
Olow, zawarto$¢ w benzynie PN-EN 237 BB
Potas, zawarto§¢ w FAME PN-EN 14109 FAME
S6d, zawarto$¢ w estrach metylowych kwaséw thuszczowych PN-EN 14108 FAME

Liczba poddyscyplin: 5
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PN-EN ISO 4257,
Rozporzqdzenie Ministra
Pobieranie probek LPG Gospodarki z dnia 3 stycznia 2001 r. LPG
w sprawie sposobu pobierania
probek gazu skroplonego
Pobieranie probek spirytusu / bioetanolu PN-A-79527 BIO
Pobieranie probek olejow i tluszczow roslinnych PN-EN 5555 FAME
RN
FN
L ON, B20, LOO, PL
Pobieranie probek produktow naftowych PN-EN ISO 3170 BB
OB
PN, COO
Rozporzqdzenie Ministra LOO
Gospodarki z dnia 21 lutego 2007 r.
. . , w sprawie metod badania jakosci
Pobieranie probek produktow naftowych lekkiego oleju opalowego, ciezkiego COO
oleju opatowego oraz oleju do silni- .
kow statkow zZeglugi srodlgdowej 0Z
Pobieranie probek olejow i ttuszczow roslinnych PN-EN 5555 T
PN-EN 14275, BB, BBio
Rozporzaqdzenie Ministra
Pobieranie probek paliw z dystrybutorow Gospodarki z dnia 1 trzesnia 20.09 " | LOO, ON. B20, FAME
w sprawie sposobu pobierania
probek paliw ciektych i biopaliw .
) oz
cieklych

Liczba poddyscyplin: 16

uznato za rownowazne. W przemysle naftowym te same
normy wykonawcze i techniki badawcze sa przeznaczone
do stosowania w badaniu réznych rodzajow produktéw
naftowych, zaréwno produktow gotowych, jak 1 pétpro-
duktéw, produktéw bazowych czy destylatow naftowych
lub rop naftowych. Jednak — ze wzgledu na rozny charakter
badanych wyrobow — proces walidacji konkretnej metodyki
powinien by¢ przeprowadzony w odniesieniu do wszyst-
kich wyrobdw, ktore laboratorium bada ta metoda i ktore
deklaruje w zakresie akredytacji, gdyz czgsto niepewno$é
pomiaru rézni si¢ znaczaco dla innych rodzajow wyrobow,
co jest ujete w normie czynnosciowej. Adekwatnie do tego
faktu, laboratorium powinno bra¢ udzial w poréwnaniach
migdzylaboratoryjnych dla tej samej metodyki badawczej,
ale organizowanych dla rézniacych si¢ od siebie znacz-
nie wyrobow. Kolorem rézowym zaznaczono te obszary,
w ktorych laboratorium uznato normy wykonawcze za
rOwnowazne.

Wyniki okreslenia liczby poddyscyplin przedstawiono
na rysunku 3.
* Pouwzglednieniu faktu badania r6znych matryc tymi

Rys. 3. Wynik okreslenia liczby poddyscyplin

samymi metodami liczba poddyscyplin przekracza ilo§¢
akredytowanych metod badan i poboru probek. Zatem,
przeprowadzona analiza nie pozwolila na zmniejszenie
liczby badan biegtosci. Wynika to z nastgpujacych
faktow:laboratorium bada duza liczbg matryc tymi

samymi znormalizowanymi metodami,

* znaczenie oraz koncowe wykorzystanie wynikow ba-
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dan paliw dla czynnos$ci kontrolno-karnych oraz dla
potrzeb ekspertyz sadowych i dla organow $cigania
znaczaco zwigksza ilo$¢ poddyscyplin. Z tego wzgledu
laboratorium przeprowadzito analizg ostroznie, wysoko
szacujac ryzyko wiaczenia roznych grup wyrobow do
tej samej poddyscypliny.

Niniejsza analiza zostata wykonana po raz pierwszy.
Zarok zostanie przeprowadzona ponowna, uwzgle¢dniajaca
uzyskane w tym czasie dodatkowe dane z rewalidacji metod
badan, a takze w wigkszym stopniu wykorzystujaca spoj-
no$¢ pomiarowa 1 wiedze personelu, co powinno wptynaé
na zmniejszenie liczby poddyscyplin.

Podsumowanie

Pojecie ,,poddyscypliny” zostato wprowadzone w celu
umozliwienia akredytowanym laboratoriom zmniejszenia
liczby poréwnan migdzylaboratoryjnych, w ktorych sa one
zobligowane bra¢ udziat. Laboratorium okresla poddyscy-
pliny na podstawie analizy swojego zakresu akredytacji.
Jak wida¢ z przestawionych powyzej materiatéw, proces
identyfikacji poddyscyplin nie jest kwestia prosta. Nie
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zawsze liczba poddyscyplin istotnie zmniejsza liczbe po-
rownan migdzylaboratoryjnych.

W przypadku laboratoriow, ktore tymi samymi akredy-
towanymi metodami badaja duza liczbg bardzo r6zniacych
si¢ od siebie wyrobow, oraz tych, ktére musza szczeg6lna
uwage zwracaé na znaczenie 1 koncowe wykorzystanie
wynikéw badan, liczba ta moze nawet ulec zwigkszeniu.

[5] PN-EN ISO/IEC 17043:2011 Ocena zgodnosci — Ogolne
wymagania dotyczqce badania bieglosci.
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