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Tematem artykutu jest poréwnanie i ocena wynikéw badan uzyskanych przez laboratoria chemiczne krajo-
wych urzedéw probierczych, uczestniczacych w dwdch edycjach (2020 oraz 2021) miedzynarodowego pro-
gramu badan biegtosci Round Robin, w zakresie badania zawartos$ci metali szlachetnych w stopach jubilerskich.
Przeprowadzone badania biegtosci obejmowaty analize probek testowych technika spektrometrii fluorescen-
cji rentgenowskiej oraz metodami chemicznymi, w oparciu o ktére krajowe urzedy probiercze ustalajg proby
stopow jubilerskich i podejmuja decyzje o umieszczaniu cech probierczych na wyrobach z metali szlachetnych.
Stopy ztota, srebra oraz platyny zostaty zbadane przez laboratoria chemiczne okregowych urzedéw probier-
czych w Krakowie i w Warszawie oraz ich wydziatéw zamiejscowych.

The main topic of this article is comparison and evaluation of test results obtained by chemical laboratories of
national assay offices participating in in two editions (2020 and 2021) of Round Robin proficiency testing pro-
gram on testing of precious metals concentrations in jewelry alloys. The conducted proficiency testing cove-
red analyses of test samples using X-ray fluorescence spectrometry technique and chemical methods, used
by national assay offices to determine fineness of jewelry alloys and make decisions on hallmarking of precio-
us metal articles. The gold, silver and platinum alloys were tested by chemical laboratories of Regional Assay

Offices in Krakow and Warsaw and their Local Branch.
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Wprowadzenie

Cztonkostwo Polskiw Konwencji o kontrolii cechowa-
niuwyrobéw z metali szlachetnych daje mozliwosc udziatu
wod lat prowadzonym programie badania biegtosci Round
Robin (RR), organizowanym przez Statg Grupe Techniczng
(STG), funkcjonujacg przy Statym Komitecie (SC)
Konwengcji. Stuzy on do monitorowania kompetencji urze-
dow probierczych, ktore postuguja sie wspolnym znakiem
kontroli (CCM). Do testow przekazywane sg urzedom pro-
bierczym stopy specjalnie wykonane na zlecenie organiza-
tora badan biegtosci. Probki stopéw ztota i srebrasa przed-
miotem badan corocznie, natomiast probki stopow platyny
i palladu badane s co najmniej raz na 5 lat. Kazda edycja
programu obejmuje badanie prébek tego samego stopu
w pierwszym etapie metodg spektrometrii fluorescencji
rentgenowskiej, a nastepnie metodami chemicznymi.
Probkido analizy chemicznej udostepniane sa uczestnikom
dopiero po przekazaniu organizatorowi wynikéw pomia-
row probek metodg XRF.

Uczestnicy programu Round Robin

Udziat w programie badar Round Robin jest obligato-
ryjny dla urzedow probierczych panstw cztonkowskich
Konwencji, co upowaznia je do umieszczania CCM na ba-
danychwyrobach, natomiast dla obserwatoréw oraz gosci
zinnych panstw, niebedacych cztonkami Konwencji (ponad
40 % uczestnikow), jest dobrowolny.

W tab. 1 zamieszczono informacje o liczbie uczestnikow
w poszczegblnych seriach badan. Zauwazy¢ mozna, ze np.
w RR47 (2020) liczba laboratoriéw, w przypadku polskich
urzedodw probierczych, stanowi 28,5 % w odniesieniu do
cztonkow Konwencjii 15 % w odniesieniu do liczby wszyst-
kich uczestnikow programu. Dane te dotycza badan
analitycznych.

Do 2019 r.w miedzynarodowym programie poréwnan
miedzylaboratoryjnych RR braty udziat wytacznie labora-
toria chemiczne okregowych urzedow probierczych
z Krakowa i Warszawy. Ich udziat w programie obejmowat
zaréwno badania z zastosowaniem metody spektrometrii
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Tab. 1. Liczba uczestnikow programéw badawczych

2020 2021
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fluorescencji rentgenowskiej XRF, jak rowniez badan ana-
litycznych, obligatoryjnych dla ztota i srebra.

Od 2020 r. obowigzkiem wykonywania badan stopow
ztota i srebra metodami analitycznymi zostaty réwniez
objete wszystkie laboratoria chemiczne wydziatow zamiej-
scowych przy okregowych urzedach probierczych
w Krakowie i w Warszawie. Przyczyna byta koniecznos¢
sprawdzenia poprawnosci uzyskiwanych przez nie wyni-
kow badan, gdyz wszystkie te wydziaty majg uprawnienia
doumieszczania CCM na zbadanych wyrobach ze stopow
metali szlachetnych.

Warianty sktadu stopdéw w programie
Round Robin w latach 2020i 2021

Do badan wykonywanych w pieciu prowadzonych
wtym okresie programach wytypowano nastepujace stopy
metali szlachetnych:
edycja 2020
® RR 47 - czterosktadnikowy stop ztota (Au-Ag-Cu-Zn),
® RR 48 - trojsktadnikowy stop srebra (Ag-Cu-Zn),
edycja 2021
® RR 49 - trojsktadnikowy stop ztota (Au-Ag-Cu),

o RR 50 - dwusktadnikowy stop srebra (Ag-Cu),
e RR 51 - dwusktadnikowy stop platyny (Pt-Cu).

Tab. 2. Sktad chemiczny badanych stopow
w poszczegdlnych edycjach

Metal Zawartc?sc Pozostate sktadniki

RR w stopie o
szlachetny o %o
%0
Ag: 100; Cu: 235;
47 Au 586,22 Zn: 80
48 Ag 925,65 Cu:45;Zn: 30
49 Au 749,92 Ag:220,29; Cu: 30
50 Ag 89992 Cu: 100,08
51 Pt 949,86 Cu: 50,08
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Procentowe zawartosci zarowno sktadnika podstawo-
wego, jak rowniez dodatkow stopowych zamieszczono
w tab. 2.

Kryteria oceny wynikow

Podstawa oceny wynikéw uzyskanych przez uczestni-
kow jest wielkosc réznicy pomiedzy uzyskanym wynikiem
oznaczenia zawartosci sktadnika gtownego a wartoscig
przypisang badanej prébki. Do tego celu uzywany jest pa-
rametr z-score, zdefiniowany jako:

Z= (X — Xp)/Opt (1)
gdzie:

x - wynik uczestnika (Srednia arytmetyczna z 4 indywi-
dualnych wynikow),

Xy — wartos¢ przypisana,

gy — odchylenie standardowe do oceny biegtosci (SDPA).

Wartos¢ przypisana wyznaczana jest jako konsensus
wynikow uczestnikéw uzyskanych na drodze analizy che-
micznejdanego stopu. Odchylenie standardowe do oceny
biegtosci wyznaczane jest na podstawie rozrzutu wynikow
uczestnikow w danej rundzie. Obie wartosci obliczane sa
za pomocg odpornych metod statystycznych (Algorytm
Awedtug normy ISO 13528).

Tab. 3. Interpretacja wynikéw badania biegtosci
na podstawie parametru z-score

z-score Ocena Oczekiwana reakcja
|z <2 wynik satysfak- dalszy monitoring
cjonujacy
2<|z]<3 wynik watpliwy | sygnat ostrzegawczy
|z] >3 Wéllgg;ijztc\(f_ wymagane dziatanie
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W programie Round Robin oceniana jest takze we-
wnatrzlaboratoryjna powtarzalnosc¢ uzyskanych wynikdw.
Dla kazdego zbioru indywidualnych wynikéw obliczane
jest odchylenie standardowe oraz wariancja. Uzyskanie
odchylenia standardowego wyzszego od wartosci o, trak-
towane jest jako sygnat ostrzegawczy, wymagajacy pod-
jecia stosownych dziatan zapobiegawczych.

Niezaleznie od jednakowych procedur i instrukcji sto-
sowanych przez wszystkie urzedy probiercze w Polsce
w zakresie oznaczania zawartosci metali szlachetnych
w stopach, istnieje ryzyko przekroczenia dopuszczalnej
granicy btedu, co moze skutkowac uzyskaniem wyniku
badania nieodpowiadajacego rzeczywistej probie stopu.
Miedzynarodowy program badan biegtosci umozliwia za-
tem regularng kontrole, pozwalajaca na wyeliminowanie
przyczyn skutkujacych powstawaniem rozbieznosci po-
miedzy uzyskanym wynikiem oraz wartoscig prawdziwa.

Metoda spektrometrii fluorescencji
rentgenowskiej (XRF)

Jedna zmetod badania zawartosci metali szlachetnych
w ich stopach jest metoda fluorescencji rentgenowskiej
(XRF). Jest to analiza ilosciowo-jakosciowa. W oparciu
o uzyskane zapisy mozna okresli¢ nie tylko zawartosc pro-
centowa metalu szlachetnego w stopie, ale réwniez zawar-
tos¢ wystepujacych w nim dodatkow stopowych. Jest to
metoda nieniszczaca, wymagajaca jedynie odpowiedniego
przygotowania (oczyszczenia) badanej powierzchni.

Wywotane oddziatywaniem wigzki fotonow promienio-
wania rentgenowskiego z atomami probki zjawisko fluore-
scencji jest zrodtem promieniowania wtérnego, rejestro-
wanego przez detektor. Zapis powstatego widma jest wy-
kresem zliczer fotondw na jednostke czasu w funkcji ich
energii. Charakterystyczne dlakazdego pierwiastka uktady
linii umozliwiajg identyfikacje sktadnikow stopu, natomiast
wzajemny stosunek ich intensywnosci stanowi podstawe
analizy ilosciowej. Doktadnosc tej metody uzaleznionajest
od klasy stosowanych spektrometréw fluorescencji rent-
genowskiej, ich wyposazenia oraz mozliwosci kalibracji.

Dzieki przeprowadzonemu wspdlnemu przetargowi
udato sie zakupic dla wszystkich urzedow probierczych
w kraju spektrometry Fischerscope X-RAY XAN 250, co
umozliwia dokonywanie pomiaréw na poréwnywalnej apa-
raturze i przy identycznym oprogramowaniu.

Aktualnie, w badaniach XRF naww. spektrometrachdla
probek ztota, srebra i platyny (RR 47, 48, 49, 50 i 51)
uczestnicza tylko okregowe urzedy probiercze w Krakowie
i w Warszawie. Polskie urzedy probiercze umieszczaja
CCM tylko po zbadaniu wyrobéw metodami analitycznymi,
wiec udziat wydziatow zamiejscowych w badaniach prze-
prowadzanych metoda XRF nie jest obowigzkowy.

Rys. 1. Spektrometr fluorescencji rentgenowskiej Fischerscope
- Ray XAN 250

Metoda kupelacyjna - stopy ztota

Do oznaczania zawartosci ztota w jego stopach stoso-
wana jest obligatoryjnie metoda kupelacyjna (metoda
ogniowa), zgodnie z obowigzujacg norma PN-EN ISO
11426. Jest to metoda wymagajaca pobrania prébki wy-
robu, co wigze sie 7 jego zniszczeniem.

Kupelacja jest metodg wagowa, aktualnie uwazana za
najdoktadniejszg z metod przy podejmowaniu decyzji
o probie dlastopow ztota. Polega ona na stapianiu badanej
probki z otowiem oraz dodatkiem srebra (inkwartacja),
w atmosferze utleniajacej, w piecu oporowym. Znajdujace
sie w stopie ztota metale nieszlachetne (Cu, Pb, Niiszereg
innych pierwiastkow) ulegajg utlenieniu i wsigkaja w poro-
waty tygiel magnezytowy (kupelka). Tak oczyszczone ziar-
no, zawierajace ztoto i srebro, poddawane jest obrobce
mechanicznej, anastepnie wygotowaniu w rozcienczonym
kwasie azotowym (33 %, a nastepnie 49 %). Oddzielone
w taki sposdb czyste ztoto - po przeptukaniu woda desty-
lowang oraz wyzarzeniu - jest wazone. Jego masa odno-
szona jest do poczatkowej masy odwazki analitycznej, co
umozliwia ustalenie préby stopu. Doktadnosc¢

I Rys. 2. Piec kupelacyjny do analizy stopdw ztota

(metoda ogniowa)
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uzyskiwanych wynikow uzalezniona jest od wielu czynni-
kow zarowno od sposobu przygotowania probki, jak réw-
niez od przebiegu kolejnych etapdw badania metoda
kupelacji.

Metoda potencjometrycznego
miareczkowania - stopy srebra

Do badania stopow srebra stosowana jest obligatoryjnie
metoda potencjometryczna, zgodnie z norma 1ISO 11427.
Jest to rowniez metoda niszczaca, ktéra polega na mia-
reczkowaniu roztworzonej w rozciefczonym kwasie azo-
towym (33 %) probki stopu srebra roztworem bromku
potasu, podczas ktérego zachodzi reakcja stracania nie-
rozpuszczalnego w wodzie bromku srebra. Proces kontro-
lowany jest przy uzyciu kombinowanej elektrody srebro-
wej, ktorej wskazania zaleza od aktualnego stezenia jonow
srebrowych w badanym roztworze. Na podstawie prze-
biegu krzywej mierzonego napiecia w funkcji objetosci
dodanego titrantu, znajomosci jego miana oraz masy od-
wazki analitycznej, wyznacza sie probe stopu.

W laboratoriach krajowych urzedéw probierczych
oznaczenia tg metoda wykonuje sie przy uzyciu zestawdw
do automatycznego miareczkowania potencjometryczne-
go Mettler Toledo lub Metrohm.

Rys. 3. Potencjometr z automatycznym podajnikiem probek do
analizy stopow srebra firmy Mettler Toledo

Metoda spektrometrii emisji optycznej
ze wzbudzeniem w plazmie indukcyjnie
sprzezonej (ICP-OES) - stopy platyny

i palladu

Do oznaczania zawartosci platyny oraz palladu w ich
stopach jubilerskich wykorzystuje sie w Laboratorium
AnalizChemicznych OUP w Warszawie technike ICP-OES.
Awaria aparatury uniemozliwia obecnie wykonywanie ana-
liz z zastosowaniem tej metody. Metoda polega na porow-
naniu intensywnosci wybranych linii emisyjnych sktadnika
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gtownego prébki z liniami probki o znanym stezeniu, przy
wykorzystaniu itru jako wzorca wewnetrznego.
Roztworzong i odpowiednio rozcieficzong probke anali-
tyczng wprowadza sie przy uzyciu pompy perystaltycznej,
poprzez nebulizer, do plazmy argonowej, gdzie nastepuje
jonizacja atoméw probki. W wyniku rekombinacji elektro-
néw powstaje emisja swiatta o dtugosciach fali charakte-
rystycznych dla pierwiastkow obecnych w probce.
Uzyskane widmo jest uktadem linii, ktérych intensywnos¢
jest proporcjonalna do zawartosci sktadnikow w prébce
badanego stopu, co jest podstawa analizy ilosciowej wy-
konywanej tag metoda.

Zestawienie wynikéw badan stopéw ztota,
srebra i platyny w programie Round Robin
- edycje 20201 2021

Wyniki oznaczen zawartosci metali szlachetnych
w prébkach badanych w poszczegodlnych rundach progra-
mu, wraz z wartosciami parametru z-score, przedstawiono
w tab. 4-12.

Wyniki badan stopéw ztota - metoda
kupelacyjna

W badaniu stopu ztota RR 47 (edycja 2020) metoda
kupelacyjna dziewiec nadziesie¢ laboratoriow nalezacych
do polskich urzedow probierczych uzyskato satysfakcjo-
nujace wyniki. Analiza przyczyn uzyskania niesatysfakcjo-
nujacego wyniku (z=-3,05) przez laboratorium
w Czestochowie (tab. 4) ujawnita problemy z piecem ku-
pelacyjnym. Podjeto skuteczne dziatania w celu ich elimi-
nacji. Laboratorium we Wroctawiu, pomimo poprawnego
wyniku oznaczenia, uzyskato niezadowalajgcy poziom pre-
cyzji, co zostato potraktowane jako sygnat ostrzegawczy.

W edycji 2021 wszystkie laboratoria polskiej admini-
stracji probierczej, uczestniczace w badaniu biegtosciw za-
kresie oznaczania zawartosci ztota metoda kupelacyjna,
uzyskaty satysfakcjonujgce wyniki. Jedynie powtarzalnosc
indywidualnych wynikéw laboratorium w Gdansku byta
stabsza od odtwarzalnosci miedzylaboratoryjnej w rundzie
(tab. 5). W tym przypadku nalezy miec¢ jednak na uwadze
wyjatkowo niski rozrzut wynikow uczestnikéw badania -
precyzja wynikow gdanskiego laboratorium nadal miesci
sie ponizej progu wymaganej powtarzalnosci zdefiniowa-
nej w normie ISO 11426 (0,5 %o). Tak wysoka odtwarzal-
nosc¢ wynikéw jest najprawdopodobniej spowodowana
zastosowaniem w rundzie klasycznego, trojsktadnikowego
stopu ztota.

Wyniki badan stopéw ztota - metoda XRF

Reprezentujgce polskg administracje probiercza w za-
kresie badan prébek stopow ztota technikg XRF laboratoria
OUP w Krakowie i w Warszawie uzyskaty wyniki
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Tab. 4. Wyniki RR 47 - analiza chemiczna stopu ztota,
Xpi = 586,23 %0, 0, = 0,37

Srednia s

Wydziat OUP Nr Wynik 1 Wynik 2 Wynik 3 Wynik 4 z-score
Krakow 1 585,9 585,9 585,7 585,7 585,80 0,12 -1,16
Warszawa 2 586,4 586,4 586,1 586,1 586,25 0,17 0,05
Biatystok 3 586,3 586,4 586,4 586,4 586,38 0,05 0,39
todz 4 586,2 586,6 586,6 586,7 586,53 0,22 0,80
Bydgoszcz 5 586,0 586,3 586,3 586,5 586,28 0,21 0,12
Gdansk 6 586,8 586,8 586,7 586,8 586,78 0,05 1,47
Chorzow 7 586,2 586,1 586,4 586,5 586,30 0,18 0,19
Czestochowa 8 585,7 585,0 585,0 584,7 585,10 0,42 -3,05
Poznan 9 586,5 586,5 5864 586,5 586,48 0,05 0,66
Wroctaw 10 586,0 586,7 586,3 586,9 586,48 0,40 0,66
Tab. 5. Wyniki RR 49 - analiza chemiczna stopu ztota,
Xpi = /49,99 %0, 0y = 0,14
Wydziat OUP Nr Wynik 1 Wynik 2 Wynik 3 Wynik 4 Srednia s z-score
Krakéw 1 750,0 7499 750,0 750,1 750,00 0,08 0,07
Warszawa 2 750,0 750,1 750,0 750,0 750,03 0,05 0,25
Biatystok 3 749.8 7498 7499 750,0 749,88 0,10 -0,82
todz 4 750,1 7499 7499 750,1 750,00 0,12 0,07
Bydgoszcz 5 749.8 7499 750,0 750,1 749,95 0,13 -0,29
Gdansk 6 7499 7499 750,1 750,2 750,03 0,15 0,25
Chorzow 7 750,1 750,1 750,3 750,3 750,20 0,12 1,5
Czestochowa 8 7499 750,1 750,1 750,2 750,08 0,13 0,61
Poznan 9 750,0 750,0 750,0 750,0 750,00 0,00 0,07
Wroctaw 10 750,1 7499 750,0 750,1 750,03 0,10 0,25
Tab. 6. Wyniki RR 47 - analiza XRF stopu ztota,
Xpt = 586,23%0, 05 = 1,99
Wydziat OUP Nr Wynik 1 Wynik 2 Wynik 3 Wynik 4 Srednia s z-score
Krakow 1 585,8 585,7 586,1 586,0 585,90 0,18 -0,17
Warszawa 2 586,8 586,3 586,9 5871 586,78 0,34 0,27
Tab. 7.Wyniki RR 49 — analiza XRF stopu ztota,
Xpi = 749,99%0, 0p = 0,97
Wydziat OUP Nr Wynik 1 Wynik 2 Wynik 3 Wynik 4 Srednia s z-score
Krakow 1 750,1 750,6 750,7 750,6 750,5 0,27 0,53
Warszawa 2 750,0 751,3 7495 750,0 750,2 0,77 0,22

satysfakcjonujace w obu rundach. Nalezy zwrécic¢ takze
uwage na bardzo wysoka precyzje wynikow OUP, charak-
teryzujacych sie doktadnoscig i powtarzalnoscia.
Doktadnosc i precyzja pomiarow metodg spektrometrii

srebra jest na ogdt znacznie gorsza w poréwnaniu z wyni-
kami uzyskanymimetodami chemicznymi. W tym przypad-
ku uzyskane wyniki sg na niemal porownywalnym
poziomie.

fluorescencji rentgenowskiej (XRF) dla stopéw ztota oraz
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Tab. 8. Wyniki RR 48 - analiza chemiczna stopu srebra,
Xpi = 925,70 %0, 05 = 0,91

Wydziat OUP Nr Wynik 1 Wynik 2 Wynik 3 Wynik 4 Srednia s z-score
Krakow 1 9250 9251 9249 924.8 924,95 0,13 -0,82
Warszawa 2 925,7 925,8 9259 925,8 925,80 0,08 0,11
Biatystok 3 9254 925,8 925,8 926,0 925,75 0,25 0,05
todz 4 9254 925,2 9247 924.8 925,03 0,33 -0,74
Bydgoszcz 5 924.3 9249 925,0 9251 924,83 0,36 -0,96
Gdansk 6 925,2 9254 9259 926,1 925,65 0,42 -0,05
Chorzow 7 925,5 925,3 9257 9257 925,55 0,19 -0,16
Czestochowa 8 924.6 924.,6 924,3 924.4 924,48 0,15 -1,35
Poznan 9 9250 9250 925,0 9251 925,03 0,05 -0,74
Wroctaw 10 924.5 924.4 923,7 924,0 924,15 0,37 -1,70
Tab. 9. Wyniki RR 50 - analiza chemiczna stopu srebra,
Xpi = 899,88 %0, 0, = 0,36
Wydziat OUP Nr Wynik 1 Wynik 2 Wynik 3 Wynik 4 Srednia s z-score
Krakow 1 899,7 8998 899,6 8998 899,73 0,1 -0,43
Warszawa 2 8993 8991 8992 8991 899,18 01 -1,96
Biatystok 3 8997 8998 8999 900,2 899,90 0,22 0,06
todz 4 900,2 8995 8994 8998 899,73 0,36 -0,43
Bydgoszcz 5 899,6 900,1 900,4 900,4 900,13 0,38 0,68
Gdansk 6 8999 900,2 900,2 900,5 900,20 0,24 0,89
Chorzow 7 8998 8995 8995 8999 899,68 0,21 -0,57
Czestochowa 8 8993 8998 900,0 900,2 899,83 0,39 -0,15
Poznan 9 900,0 900,1 900,0 900,0 900,03 0,05 0,40
Wroctaw 10 8998 8994 8995 8999 899,65 0,24 -0,64
Tab. 10. Wyniki RR 48 - analiza XRF stopu srebra,
Xpi = 925,70 %o, 07 = 1,96
Wydziat OUP Nr Wynik 1 Wynik 2 Wynik 3 Wynik 4 Srednia s z-score
Krakow 1 926,8 926,8 9272 927,0 926,95 0,19 0,64
Warszawa 2 928,0 9272 928,5 9275 927,80 0,57 1,07
Tab. 11. Wyniki RR 50 - analiza XRF stopu srebra,
Xpi = 899,88 %o, 0 = 1,97
Wydziat OUP Nr Wynik 1 Wynik 2 Wynik 3 Wynik 4 Srednia s z-score
Krakow 1 899,6 899,7 898,9 898,6 899,20 0,54 -0,35
Warszawa 2 900,6 900,3 901,6 8998 900,58 0,76 0,35
Wyniki badan stopéw srebra - metoda W rundzie RR 50 dwa laboratoria (w Bydgoszczy oraz
potencjometryczna w Czestochowie) uzyskaty gorsza precyzje w poréwnaniu

do g, Podobnie, jak w przypadku rundy RR 49, wyjatkowo
niski rozrzut srednich wynikdw uczestnikdw zwigzany jest
najprawdopodobniej z wyborem klasycznego, jedynie

W przypadku oznaczen srebra metoda potencjome-
tryczna, w obu rundach wszystkie krajowe laboratoria
uzyskaty wyniki satysfakcjonujace.
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Tab. 12. Wyniki RR 51 - analiza XRF stopu platyny,

Xpi = 949,83 %o, 0 = 1,11

Wydziat OUP Nr Wynik 1 Wynik 2 Wynik 3 Wynik 4 Srednia s z-score
Krakow 951,9 950,6 951,0 951,8 951,33 0,63 1,35
Warszawa 2 950,3 9497 950,0 9494 949,85 0,39 0,02

dwusktadnikowego stopu (Ag + Cu) jako przedmiotu badan
wroku 2021. Rozrzut pomiedzy skrajnymiwynikamitych
laboratoriow miesci sie w wymaganej przez norme 1SO
11427 precyzji, wynoszacej 1 %o.

Wyniki badan stopéw srebra - metoda XRF

Rezultaty pomiaréw XRF probek stopow srebra, prze-
prowadzonych przez laboratoria chemiczne OUP
w Warszawie i w Krakowie, w obu edycjach sa
poprawne.

Wyniki badan stopu platyny - metoda
ICP-OES

Powazna awaria sprzetu w Laboratorium Analiz
Chemicznych Okregowego Urzedu Probierczego
wWarszawie uniemozliwita przeprowadzenie analizy prob-
ki testowej stopu platyny (RR 51). W chwili obecnej plano-
wany jest zakup nowego spektrometru ICP.

Wyniki badan stopu platyny - metoda XRF

Laboratoria okregowych urzeddw probierczych
w Krakowie iw Warszawie, uczestniczace w badaniu stopu
platyny metoda fluorescencji rentgenowskiej XRF, uzyska-
ty wyniki satysfakcjonujace. Powtarzalnos¢ wewnatrzla-
boratoryjna wynikéw pomiardw znajduje jest rowniez na
bardzo dobrym poziomie.

Podsumowanie

Regularne uczestnictwo laboratoriow okregowych
urzeddw probierczych w Krakowie iw Warszawie orazich
wydziatéw zamiejscowych w badaniach biegtosci jest waz-
nym elementem sterowania jakoscia badan wykonywanych
przez te laboratoria. Zapewnia ono mozliwosc zewnetrz-
nego monitorowania poprawnosci uzyskiwanych wynikow
oznaczen, co utatwia identyfikacje problemdw mogacych
wystgpic¢ w procesie analitycznym oraz podjecie stosow-
nych dziatan korygujacych lub zapobiegawczych.

Wynikiuzyskane w dwoch ostatnich edycjach programu
RR 20201 2021 potwierdzaja kompetencje laboratoriéw
krajowych urzedow probierczych zaréwno w zakresie po-
miarow stopéw metodg spektrometrii fluorescencji rent-
genowskiej (XRF), jak i oznaczania zawartosci sktadnika
gtéwnego w stopach metali szlachetnych (Au i Ag) meto-
dami chemicznymi. Nalezy réwniez podkresli¢, ze popraw-
nosc¢ wynikéw uzyskiwanych przez poszczegolne

laboratoria polskich urzedéw probierczych jest wyrowna-
na i nie ustepuje laboratoriom zagranicznym.

Wykryte iwyeliminowane dzieki udziatowiw programie
Round Robin problemy w procesie analitycznym potwier-
dzaja przydatnosc tego narzedzia w systemie zarzadzania
jakoscia w laboratoriach badawczych oraz zasadnosc kon-
tynuacji uczestnictwa.

Udziat w badaniach biegtosci to nie tylko weryfikacja
poprawnosci wykonywanych badan dla stopdw metali szla-
chetnych, ktére sa najczesciej stosowane przez producen-
tow bizuterii, ale réwniez Zrodto cennych informacji dla
tychurzedow ilaboratoridéw. Z uwagi na specyfike regionu
i wyrobow zgtaszanych na co dzien do badan, laboratoria
te nie majg mozliwosci zapoznania sie ze stopami o roznych,
nieraz nietypowych, sktadach.
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