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1. Wprowadzenie

Badania odporności na warunki środowiskowe pro-
wadzone w  laboratorium mają na celu odzwierciedlić 
naturalne warunki pracy wyrobu wraz z  czynnikami, 
które mogą negatywnie wpływać na jego działanie. Róż-
norodne czynniki fi zyczne i chemiczne mogą wpływać 
niekorzystnie na użyteczność produktu, czas jego przy-
datności oraz bezpieczeństwo użytkowania. Celem wy-
konywanych badań środowiskowych jest zagwaranto-
wanie producentowi, że jego wyrób jest skonstruowany 
zgodnie z właściwymi dla niego normami / wymagania-
mi prawnymi oraz w taki sposób, który zapewnia bez-
pieczeństwo jego użytkowania. Szczególnie wrażliwym 
obszarem dotyczącym bezpieczeństwa materiałów jest 

transport szynowy. Przyszłościowe projektowanie tabo-
ru zakłada tworzenie nowych rozwiązań konstrukcyj-
nych opartych na lekkich materiałach przy zapewnieniu 
maksimum bezpieczeństwa. Pudło pojazdu musi być za-
bezpieczone antykorozyjnie, dźwiękochłonnie, termicz-
nie i w sposób tłumiący drgania, a materiały użyte do 
tych celów muszą być odporne na różne czynniki środo-
wiskowe. Badania odporności na warunki środowisko-
we materiałów prowadzone w  laboratorium mogą od-
zwierciedlać wiele mechanizmów starzeniowych spoty-
kanych naturalnie takich, jak np. odporność na czynni-
ki korozyjne, odporność na promieniowanie słoneczne, 
odporność na warunki klimatyczne w tym np. na wil-
goć, odporność na warunki termiczne, czyli właściwo-
ści palne itd. Dobór wybranego badania starzeniowego 
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Streszczenie
Badania laboratoryjne środowiskowe są jednymi z najczęściej wykonywanych badań stosowanych do oceny materiałów 
wykorzystywanych między innymi do konstrukcji pojazdów szynowych. Wymagania normy PN-EN ISO/IEC 17025 dla 
laboratoriów badawczych, szczególnie przy ocenie zgodności materiałów z wyspecyfi kowanymi wymaganiami, nakła-
dają na laboratoria konieczność rozpatrywania wyników końcowych pomiarów wraz z niepewnościami tych wyników. 
Ze względu na złożoność procesów fi zyko-chemicznych zachodzących podczas testów środowiskowych, określenie źródeł 
niepewności wyniku pomiaru bywa bardzo skomplikowane. Artykuł prezentuje jeden ze sposobów szacowania niepew-
ności złożonej dla badań środowiskowych na przykładzie badań korozyjnych za pomocą koncepcji szacowania niepew-
ności NORDTEST TR 537. W artykule przedstawiono obliczenia niepewności oparte na zestawie danych empirycznych 
uzyskanych w akredytowanym Laboratorium Badań Materiałów i Elementów Konstrukcji Instytutu Kolejnictwa z wyko-
rzystaniem odtwarzalności wewnątrzlaboratoryjnej oraz biasu metody. Przedstawiono również sposób podejścia szaco-
wania niepewności w zależności od rodzaju badanych obiektów (detale metalowe i powłoki malarskie) i sposobu ich oce-
ny po badaniach korozyjnych (metody ilościowe i jakościowe). W artykule zaprezentowano również możliwości interpre-
tacji i przetwarzania uzyskanych danych podczas kontroli wewnątrz laboratorium na podstawie prostego narzędzia staty-
stycznego jakim są karty kontrolne Shewarta. W artykule przedstawiono także diagram Ishikawy dla metody oznaczania 
korozyjności w komorach solnych, który identyfi kuje istotne czynniki wpływające na niepewność pomiaru, a przy tym 
daje pełen obraz złożoności całego procesu badawczego.

Słowa kluczowe: neutralna mgła solna, karty kontrolne, odtwarzalność wewnątrzlaboratoryjna, odtwarzalność między-
laboratoryjna, bias, detale metalowe, powłoki malarskie
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dla materiału powinien być dostosowany do tego, z ja-
kimi czynnikami w  konstrukcji pociągu ma styczność 
na co dzień.

W większości przypadków, badania laboratoryjne 
oparte na testach środowiskowych są znormalizowa-
ne i zapewniają w miarę wysoką powtarzalność / od-
twarzalność, jak również dają możliwość stworzenia 
swoistego rankingu jakościowego materiałów przy 
zachowaniu tych samych warunków starzeniowych 
prowadzonych w laboratorium. Mimo wszystko czę-
sto pomijanym problemem jest fakt, że badania śro-
dowiskowe są obciążone pewnym stopniem niepew-
ności otrzymanego wyniku, a próba wyznaczenia tej 
niepewności jest sprawą złożoną. Akredytacja labo-
ratoriów badawczych w świetle wymagań normy PN
-EN ISO/IEC 17025 [1] oraz zmieniające  się podej-
ście ILAC do oceny tych wymagań wymusza na labo-
ratoriach badawczych coraz to większą odpowiedzial-
ność przy raportowaniu wyniku wraz z określeniem 
niepewności tego wyniku. Jedna z kluczowych zmian, 
którą wprowadza powołana norma, dotyczy zasa-
dy podejmowania decyzji. Zasada ta opisuje, w  jaki 
sposób niepewność pomiaru jest uwzględniana przy 
określaniu zgodności z wyspecyfi kowanym wymaga-
niem, szczególnie gdy wymagane jest spełnienie kon-
kretnych przepisów prawa. Ponadto, każde labora-
torium powinno mieć wdrożone procedury opisują-
ce sposób szacowania niepewności. Powinno także 
określić zidentyfi kowane źródła niepewności dla każ-
dej metody, nawet w przypadku, gdy niepewność ta 
nie jest raportowana w  sprawozdaniach końcowych 
(informacja jest nieistotna dla Zleceniodawcy). W ar-
tykule zaprezentowano przykładowy sposób podej-
ścia do szacowania niepewności pomiaru badań śro-
dowiskowych na przykładzie badań korozyjnych.

Przyspieszone badania korozyjne prowadzi się w spe-
cjalnych komorach umożliwiających badania w sztucz-
nej atmosferze korozyjnej. Stosowana atmosfera w  ko-
morach powoduje intensyfi kowanie procesów korozyj-
nych metali i ich stopów oraz innych materiałów wyko-
rzystanych do ochrony przed korozją, np. systemów ma-
larskich. Intensyfi kację procesów korozyjnych osiąga się 
przez odziaływanie takich czynników jak: temperatura, 
wilgotność względna, kondesacja wilgoci, pH, obecność 
i  stężenie składników korozyjnych (np. kwasy, chlorki, 
SO2, H2S) itp.

W artykule opisano zagadnienia szacowania nie-
pewności złożonej badań korozyjnych oraz niepew-
ności oceny próbek po badaniach prowadzonych 
w  komorze solnej zgodnie z  wymaganiami normy 
PN-EN ISO 9227 [2] oraz jej amerykańskiego odpo-
wiednika ASTM B117 [3]. Szacowanie niepewno-
ści wyniku jest utrudnione ze względu na dużą zło-
żoność badania, pokaźną liczbę cząstkowych składo-
wych niepewności biorących udział w procesie badaw-
czym, liczną aparaturę wykorzystywaną w pomiarach 

pomocniczych, a także różny rodzaj badanych próbek 
oraz różne sposoby ich oceny.

Sposób przykładowego podejścia do szacowania 
niepewności pomiaru badań w komorach solnych, jak 
i  wybranych metod oceny próbek po takim rodzaju 
badań (niepewność złożona) oparto na wynikach do-
świadczalnych otrzymanych w akredytowanym Labo-
ratorium Badań Materiałów i Elementów Konstrukcji 
Instytutu Kolejnictwa.

1.1. Opis metody badania odporności na 
korozję przy użyciu mgły solnej

Najbardziej rozpowszechnioną na świecie metodą 
przyspieszonych badań korozyjnych są metody badań 
we mgle solnej o  odpowiednio ustalonych parame-
trach procesu. Stosowane są one od wielu dziesięcio-
leci w  celu określenia odporności korozyjnej meta-
li oraz powłok ochronnych (metalowych, konwersyj-
nych, tlenkowych i  lakierniczych). Badania korozyj-
ne we mgle solnej służą do  porównywania materia-
łów poddanych oddziaływaniu tego samego czynni-
ka w postaci równomiernie zatomizowanej mgły roz-
tworu chlorku sodu o ustalonym stężeniu, w ustalo-
nej temperaturze i  odpowiednio dobranym pH roz-
pylanego roztworu. Badania mają głównie na celu 
określenie czasu, który będzie potrzebny do  zapo-
czątkowania korozji w ustalonych warunkach i klasy-
fi kują odporność materiałów w zależności od zasto-
sowanych parametrów metody (charakter jedynie po-
równawczy), choć jego wyniki mogą (lecz nie muszą) 
również przekładać się na czas eksploatacji w rzeczy-
wistych warunkach pracy tych elementów.

Na świecie, do oceny korozyjności materiałów 
najpowszechniej stosuje  się normę międzynarodo-
wą PN-EN ISO 9227 [2] oraz normę amerykańską 
ASTM B117 [3]. Normy są bliźniaczo podobne i róż-
ni je głównie to, że amerykański odpowiednik nie 
uwzględnia w  swojej metodologii możliwości zasto-
sowania kwaśnej mgły solnej (AASS) oraz z  dodat-
kiem jonów miedzi (CASS) jak ma to miejsce w stan-
dardzie ISO (metody są opisane w oddzielnych stan-
dardach amerykańskich). Różni je również zastoso-
wanie innych materiałów referencyjnych i sposób po-
dejścia do kalibracji komory, co zostało krótko scha-
rakteryzowane w  dalszej części artykułu. W  wymie-
nionych normach zawarto dokładne wytyczne pro-
wadzenia testów odporności na korozję, a  najważ-
niejsze wymagania obejmują między innymi nadzór 
nad takimi parametrami procesu jak:
 temperatura pracy komory,
 szybkość zbierania mgły solnej (w cylindrach mia-

rowych z lejkiem, w ml/h),
 stężenie oraz pH rozpylanej solanki,
 odpowiednia czystość wody i odczynników w celu 

sporządzenia roztworów solankowych,
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 sposób natryskiwania (rozdrobnienia cząstek) itd.,
 wilgotność (sprężone powietrze, które jest uży-

wane do wytworzenia mgły solnej, jest podgrze-
wane i  nasycone wilgocią w  nawilżaczu pod ci-
śnieniem). 

Badania w  komorze solnej (w zależności od ro-
dzaju) mogą być przeprowadzone w  trzech różnych 
typach mgły solnej tak jak przedstawiono w tablicy 1. 
Test nr 1 opisuje wspomniane wcześniej 2 standardy 
ISO i  ASTM, natomiast test 2 i  3 opisany jest tylko 
wyłącznie normą PN-EN ISO 9227 [2].

Badania w  rozpylonej obojętnej solance (NSS) są 
szczególnie przydatne do badań: metali i  ich stopów, 
powłok metalowych (anodowych i  katodowych), po-
włok konwersyjnych, powłok anodowych tlenkowych 
i  powłok organicznych na materiałach metalowych. 
Badanie w  rozpylonej solance z  dodatkiem kwasu 
octowego (AASS) oraz z dodatkiem miedzi jako przy-
spieszacza (CASS) jest natomiast przydatne do bada-
nia powłok dekoracyjnych miedź + nikiel + chrom lub 
nikiel + chrom. Stwierdzono również, że takie testy są 
odpowiednie do badania powłok anodowych i  orga-
nicznych na podłożu aluminiowym [4]. W  przypad-
ku kolejnictwa największe zastosowanie mają bada-
nia z udziałem obojętnej mgły solnej, gdzie do zabez-
pieczeń korozyjnych stosuje się głównie powłoki orga-
niczne na stali i aluminium.

Test korozyjny w mgle solnej jest badaniem kontro-
lnym, często stosowanym do  kontroli jakości danego 
procesu technologicznego, na przykład dla elementów 
pokrywanych warstwami antykorozyjnymi. Testuje się 
elementy, które standardowo wytrzymują np. 480 go-
dzin bez widocznych znaków korozji na powierzchni. 
Jeżeli partia materiału zaczyna korodować po 96 go-
dzinach oznacza to błąd w procesie technologicznym 

i konieczność usunięcia tego błędu w technologii wy-
konania warstwy antykorozyjnej [4].

Wyników badań korozyjnych w  mgle solnej nie 
można przeliczyć na czas eksploatacji w  warunkach 
rzeczywistych. Szczególnie duże rozbieżności pomię-
dzy starzeniem naturalnym a przyspieszonym w mgle 
solnej zaobserwowano dla powłok cynkowych na 
podłożu stalowym oraz powłok organicznych pig-
mentowanych fosforanem cynku i  innym aktywnym 
inhibitorem. Przyczyny zaobserwowanych rozbież-
ności tkwią w absencji podczas starzenia w mgle sol-
nej, tzw. okresów suchych, czyli przerw w natrysku so-
lanki, niezbędnych do tworzenia i odbudowy warstwy 
pasywacyjnej na cynku oraz hydrolizą inhibitora i pa-
sywacji powierzchni. W  wyniku zaobserwowanych 
rozbieżności pomiędzy efektami starzenia naturalne-
go i przyspieszonego, w ostatnich latach rozwinęły się 
cykliczne testy korozyjne (CCT), głównie za sprawą 
przemysłu motoryzacyjnego, które mają na celu lepsze 
odwzorowanie uszkodzeń korozyjnych mogących wy-
stąpić w warunkach naturalnych. Testy cykliczne ba-
zują na przerywanej ekspozycji próbek w mgle solnej, 
rozdzielonej okresami o zmiennej wilgotności, co wy-
starczająco dobrze przybliża rzeczywiste warunki ko-
rozyjne, na które są narażone próbki w  środowisku 
naturalnym [4].

1.2.  Koncepcje określenia niepewności 
badań korozyjnych prowadzonych 
z zastosowaniem mgły solnej

Budowanie budżetu niepewności dla badań z za-
stosowaniem komór solnych (lub też ogólnie badań 
środowiskowych) można oprzeć na dwóch różnych 
koncepcjach.

Tablica 1
Znormalizowane testy badań odporności na korozję z użyciem testów mgły solnej

Numer testu 1 2 3

Rodzaj testu Badania w obojętnej mgle solnej 
(NSS – Neutral Salt Spray)

Badania w kwaśnej mgle solnej 
(AASS – Acetic Acid Salt Spray)

Badania w kwaśnej mgle solnej 
z dodatkiem jonów miedzi (CASS 
– Copper Accelerated Salt Spray)

Skład roztworu NaCl 50 ± 5 g/l NaCl 50 ± 5 g/l, CH3COOH1
NaCl 50 ± 5 g/l

CuCl2·2H2O 0,26 g/l ± 0,02 g/l, 
CH3COOH1

Temperatura 35 ± 2°C 50 ± 2 °C
pH skroplin 
w temp. 25°C 6,5÷7,2 3,1÷3,3

Średnia szyb-
kość zbierania 
skroplin dla po-
wierzchni 80 cm2

1,5 ml/h ± 0,5 ml/h

1 CH3COOH używany do zakwaszenia roztworu i doprowadzenia do odpowiedniego pH.
[Opracowanie własne].
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Pierwsza koncepcja dotyczy szacowania niepew-
ności metody opartej na budowaniu budżetu nie-
pewności z  uwzględnieniem każdej czynności wy-
konywanej podczas procesu badawczego, a  następ-
nie określanie niepewności złożonej – między innymi 
z zaleceniami przewodnika GUM [5].

Szacowanie budżetu niepewności dla badań śro-
dowiskowych na podstawie tej koncepcji może być 
problematyczne i bardzo zawiłe ze względu na dużą 
liczbę zmiennych oraz  możliwe wzajemne korelacje 
poszczególnych składowych, a tym samym może wy-
stąpić błędne oszacowanie współczynników wrażli-
wości w  niepewności złożonej. Takiego typu podej-
ście okazuje się bardzo użyteczne podczas ilościowe-
go określania poszczególnych składowych niepew-
ności. W  niektórych przypadkach jednak, ta meto-
dologia również powoduje niedoszacowanie niepew-
ności pomiaru częściowo dlatego, że w takim podej-
ściu trudno jest uwzględnić wszystkie możliwe udzia-
ły niepewności tak, jak ma to miejsce w rozważanym 
przypadku dla metody badania odporności na koro-
zję przy użyciu komór solnych [6].

Schemat przyczynowo-skutkowy (schemat „szkie-
let ryby lub rybiej ości” inaczej zwany diagramem 
Ishikawy) dla metody oznaczania korozyjności w ko-
morach solnych według norm PN-EN ISO 9227 [2] 
oraz ASTM B117 [3] przedstawiono w wersji uprosz-
czonej na rysunku 1.   

Druga koncepcja dotyczy obliczenia niepewności 
pomiaru przyjętej w laboratoriach środowiskowych na 
podstawie dokumentu NORDTEST TR 537 [7]. Meto-
da ta została również opisana w języku polskim w Biu-
letynie Informacyjnym Klubu Pollab 2/51/2008 [8].
W  proponowanym modelu obliczania niepewności 
uwzględnia  się odtwarzalność wewnątrzlaboratoryj-
ną (RW) oraz oszacowanie biasu laboratorium i meto-
dy łącznie (przez CRM, porównania międzylaborato-
ryjne, badania odzysku) lub wykorzystuje się do tego 
celu oszacowaną odtwarzalność międzylaboratoryjną 
(SR – odchylenie standardowe odtwarzalności) np. na 
podstawie wyników z  różnych rund badań biegłości 
dla danej metody (rys. 2).

Odtwarzalność 
międzylaboratoryjna – SR 

Bias metody i laboratorium: 
1. CRM 

2. PT/ILC 
3. Badania odzysku 

Odtwarzalność 
wewnątrzlaboratoryjna – Rw 

Analiza raportu + 
decyzja klienta

Wynik
Badana próbka

 

Rys. 2. Model niepewności pomiaru przedstawiony na diagramie 
tzw. rybiej ości [opracowanie własne]

W artykule szerzej opisano sposób z wykorzysta-
niem metody opartej na koncepcji obliczenia niepew-
ności pomiarów przyjętej w  laboratoriach środowi-
skowych, na podstawie dokumentu NORDTEST TR 
537 [7] z wykorzystaniem odtwarzalności wewnątrz-
laboratoryjnej wraz z  oszacowaniem biasu laborato-
rium i metody z wykorzystaniem materiałów referen-
cyjnych RM.

Przy czym należy mocno zaakcentować, że szaco-
wanie każdej niepewności metody powinno obejmo-
wać cały proces badawczy, również obejmujący ocenę 
próbki po zakończeniu badania (niezależnie od spo-
sobu metody – jakościowej czy ilościowej). W przy-
padku, gdy dane będą raportowane tylko w zakresie 
metody stosowanej do oceny po badaniu korozyjnym 
(nie uwzględnia samego badania starzeniowego), na-
leży zawsze umieścić taką informację w  sprawozda-
niach z badań dla zleceniodawców. 

1.2.1.  Schemat postępowania przy szacowaniu 
niepewności dla badań prowadzonych 
w komorze solnej

Zgodnie z  metodologią opisaną w  NORDTEST 
TR 537 [7], jak również w tłumaczeniu Biuletynu Infor-
macyjnego Klubu Pollab 2/51/2008 [8], wyniki obliczeń 
niepewności należy oprzeć na podstawie schematu blo-
kowego składającego się z 6 określonych etapów (kro-
ków). Schemat postępowania zestawiono w tablicy 2.

Tablica 2
Schemat blokowy określania niepewności na podstawie 

kontroli wewnątrz laboratorium i biasu laboratorium dla 
metody zgodnej z koncepcją NORDTEST TR 537 [7] dla 

badań środowiskowych
Krok Działanie

1 Określić wartość mierzoną

2

Określić ilościowo (względnie) odtwarzalność we-
wnątrzlaboratoryjną u(RW)
A: próbki kontrolnej, B: ewentualne kroki nie objęte 
próbką kontrolną

3 Określić ilościowo (względnie) składniki biasu laborato-
rium i metody, u(bias)

4 Przekształcić składniki na niepewność standardową
5 Obliczyć złożoną niepewność standardową, uC

6 Obliczyć niepewność rozszerzoną, U

1.2.2. Odtwarzalność wewnątrzlaboratoryjna – RW

Szacowanie niepewności odtwarzalności u(RW) 
musi obejmować wszystkie etapy procesu badawcze-
go, a  wyniki pomiarów próbki kontrolnej powinny 
być przeprowadzone dokładnie w taki sam sposób jak 
próbek badanych. W  szacowaniu niepewności od-
twarzalności wewnątrzlaboratoryjnej u(RW) ważne 
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jest to, aby uwzględnić długoterminowe zmienności
najważniejszych składników niepewności występu-
jących wewnątrz laboratorium, np. spowodowane 
przez różne roztwory podstawowe, nowe partie od-
czynników, różną aparaturę czy różne laboratoria wy-
konujące badania.

Dla badań prowadzonych w  komorach solnych 
cały etap badawczy opiera się wyłącznie na włożeniu 
próbki (detalu) do komory, a  następnie ciągłej kon-
troli poprawności pracy komory solnej (najczęściej 
codzienne) przez bieżące monitorowanie tempera-
tury w komorze, ilości skroplin w cylindrach miaro-
wych (z lejkiem o powierzchni 80 cm2), pH i gęstości 
rozpylanego roztworu. Dodatkowo, w czasie badania 
uzupełniania się zbiorniki solankowe 5% roztworem 
chlorku sodu o odpowiednim pH i gęstości. Roztwór 
musi być przygotowany z odpowiednio czystych od-
czynników – posiadających analizy sprawdzeń (czda) 
oraz wody o przewodności mniejszej niż < 20 μS/cm 
lub < 5 μS/cm (w zależności od normy), uzyskanej 
w procesach destylacji lub dejonizacji.

Analizę odtwarzalności wewnątrzlaboratoryjnej dla 
metody środowiskowej, byłoby najlepiej oprzeć na za-
sadzie określenia odporności metody (tzw. robuste-
ness), która określa wpływ niewielkich, niezamierzo-
nych zmian (warunków) stosowanej metody pomia-
rowej na wartość wyniku końcowego. Badanie odpor-
ności przeprowadza się na podstawie testów istotności 
lub analizy wariancji, np. ANOVA. Polega ono na wy-
krywaniu istotnych różnic między wariancjami i war-
tościami średnimi serii pomiarowych wygenerowa-
nych dla nieznacznie różniących się warunków prowa-
dzenia pomiaru, tak jak w tym przypadku np. zmian 
temperatury, pH roztworów solankowych lub czystości 
odczynników stosowanych do analizy. Celem takich 
badań jest wykazanie, które parametry metody pomia-
rowej powinny być ściśle przestrzegane, a które para-
metry przypadkowo zmienne mają nieistotny wpływ 
na wynik badania. Takie podejście do tematu wyma-
ga jednak dużej pracy oraz badań, a także znajomości 
bardziej zaawansowanych technik statycznych.

Również użytecznym i  mniej obciążającym cza-
sowo narzędziem bieżącej kontroli jakości pomiarów 
w  laboratorium są karty kontrolne. Pozwalają one 
monitorować zmienność w kontrolowanym procesie 
lub ciągu analiz oraz stwierdzić czy odstępstwa wy-
ników pomiarów od przyjętych wartości normatyw-
nych mają charakter losowy. Najczęściej stosowany-
mi kartami kontrolnymi są karty Shewharta oraz kar-
ty CuSum (cumulative summing chart).

Zasadniczym elementem kart Shewharta jest ze-
staw linii kontrolnych. Wyróżnia  się linię centralną 
(LC), równolegle do niej wykreślane dwie linie ostrze-
gania, inaczej zwane liniami działania (górna i dolna 
linia ostrzegania GLO i DLO) oraz bardziej odsunię-
te dwie linie kontrolne inaczej zwane liniami alarmu 

(górna i dolna GLK i DLK). Do wyznaczenia pozycji 
linii na karcie Shewharta niezbędna jest znajomość 
estymatora wartości oczekiwanej parametru, charak-
teryzującego kontrolowany proces oraz estymatora 
miary rozproszenia (zmienności) wartości tego para-
metru wokół jego wartości średniej. W  praktyce es-
tymatorem wartości oczekiwanej jest arbitralnie na-
rzucona wartość nominalna, znana wartość dla certy-
fi kowanego materiału odniesienia lub średnia z pró-
by pilotażowej. Estymatorem rozproszenia natomiast 
może być akceptowalny lub założony poziom precy-
zji, wartość odchylenia standardowego populacji wy-
ników lub próby pilotażowej. W  zależności od spo-
sobu statystycznej realizacji programu kontroli jako-
ści, kartę Shewharta można skonstruować przez na-
niesienie następujących wartości: średniej arytme-
tycznej wyników pomiarów (analizy wielokrotne lub 
podwójne), odchylenia standardowego (analizy wie-
lokrotne), rozstępu (analizy wielokrotne lub podwój-
ne), ruchomego rozstępu (analizy pojedyncze) czy 
wreszcie analizy pojedynczych pomiarów [9].

Karta CuSum natomiast oparta jest na różnicach 
między wartościami średnimi kolejnych serii pomiaro-
wych a wartością rzeczywistą (odniesienia). Jeżeli pro-
ces wykonywania analiz jest poprawny, punkty nanie-
sione na wykres będą układały się wokół zera wzdłuż 
osi poziomej, jeśli natomiast z punktów utworzy się li-
nia nachylona względem osi poziomej, świadczy to 
o błędzie systematycznym [9].

W pkt 3 niniejszego artykułu, zawierającego wy-
niki badań doświadczalnych do analizy odtwarzalno-
ści wewnątrzlaboratoryjnej u(RW), zastosowano kartę 
kontrolną Shewharta.

1.2.3. Bias laboratorium / metody

W przypadku określania źródła biasu laborato-
rium i metody u(bias) wykorzystuje się materiały od-
niesienia (RM/CRM), wyniki z  porównań między-
laboratoryjnych (badań biegłości) lub korzysta  się 
z badań odzysku dodatku wzorca do próbki (dla ana-
liz typowo chemicznych). Źródła biasu powinny być 
w  miarę możliwości zawsze eliminowane. Zgodnie 
z  przewodnikiem GUM [5] wynik pomiaru należy 
zawsze korygować, jeżeli bias jest znaczny, na podsta-
wie wiarygodnych danych, najlepiej takich jak CRM. 
Jednakże, gdy nawet bias wynosi zero, musi być osza-
cowany i traktowany jako składnik niepewności.

Mimo, że w przeciwieństwie do ekspozycji w na-
turalnych warunkach atmosferycznych, badanie la-
boratoryjne w  mgłach solnych przeprowadza  się ze 
zmniejszoną liczbą zmiennych, które mogą być regu-
lowane, prowadząc często do wyników bardziej po-
wtarzalnych, szacowanie biasu laboratorium czy me-
tody jest krokiem wątpliwym ze względu na losowy 
charakter samego procesu korozji (np. przez losowe 
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tworzenie  się powłok ochronnych na stalowych pa-
nelach testowych pod wpływem produktów koro-
zji, nieregularny skład stopu i dużą losowość w cza-
sie trwania testu itp.). W niniejszym artykule określo-
no go na podstawie referencyjnego materiału odnie-
sienia (stalowe płytki kalibracyjne).

1.2.4. Odtwarzalność międzylaboratoryjna – SR

W przypadku uzyskania zadowalających wyników 
porównań międzylaboratoryjnych, do szacowania nie-
pewności metody można wykorzystać wskaźnik od-
twarzalności międzylaboratoryjnej (podawany zwykle 
jako odchylenie standardowe odtwarzalności pomia-
ru) pod warunkiem, że porównanie obejmuje wszyst-
kie składniki niepewności i kroki (etapy) szacowania. 
W  tym przypadku oszacowanie niepewności rozsze-
rzonej jest możliwe przy bezpośrednim wykorzysta-
niu parametru odchylenia standardowego z  porów-
nań międzylaboratoryjnych. Wykorzystując tę metodę 
można jednak mocno przeszacować niepewność, za-
leżnie od jakości pracy laboratorium [10].

2. Materiał badawczy, metodyka badań 
i wykorzystywana aparatura

W Laboratorium Badań Materiałów i  Elemen-
tów Konstrukcji Instytutu Kolejnictwa od wielu lat 
prowadzi  się badania z użyciem obojętnej mgły sol-
nej (NSS – Neutral Salt Spray) zgodne z metodologią 
opisaną w normach PN-EN ISO 9227 [2] oraz ASTM 
B117 [3], na które Laboratorium ma również akredy-
tację Polskiego Centrum Akredytacji (AB 369). Labo-
ratorium Badań Materiałów i Elementów Konstruk-
cji Instytutu Kolejnictwa prowadzi badania w zakre-
sie odporności korozyjnej:
 metalowych elementów o  zróżnicowanym skła-

dzie chemicznym (aluminium, stal, miedź i  inne, 
a także stopy metali), wielopłaszczyznowych kon-
strukcji metalowych, stosowanych na co dzień 
w wielu branżach przemysłowych, głównie w ko-
lejnictwie,

 powłok malarskich stosowanych ogólnie w  prze-
myśle transportowym.

Podczas badania efektów starzenia elementów me-
talowych w mgle solnej, w Laboratorium określa się 
procentowe zajęcie powierzchni próbki korozją oraz 
jej rodzaj np. według normy PN-EN ISO 10289 [11], 
a  także gdy to jest możliwe określa  się ubytki masy 
próbek za pomocą metod grawimetrycznych.

Efekty starzenia powłok malarskich w  mgle solnej 
ocenianie są najczęściej za pomocą norm serii PN-EN 
ISO 4628 (na które Laboratorium także ma akredytację):

 PN-EN ISO 4628-1 Ogólne zasady [12],
 PN-EN ISO 4628-2 Ocena stopnia spęcherzenia [13],
 PN-EN ISO 4628-3 Ocena stopnia zardzewienia [14],
 PN-EN ISO 4628-4 Ocena stopnia spękania [15],
 PN-EN ISO 4628-5 Ocena stopnia złuszczenia [16],
 PN-EN ISO 4628-8 Ocena stopnia odwarstwienia 

i skorodowania wokół rysy [17],
oraz innych wybranych metod oceny zmian właści-
wości fi zyko-chemicznych, np. oceny przyczepności 
czy twardości powłoki.

W artykule zaprezentowano także sposób oszaco-
wania niepewności korozyjnej dla wybranych metod 
oceny badanych obiektów (metody ilościowe i  jako-
ściowo-ilościowe) na podstawie wieloletnich wyników 
eksperymentalnych pochodzących z zasobów Labora-
torium Badań Materiałów i Elementów Konstrukcji.

2.1.  Znormalizowane płytki do badań 
w komorach solnych (kalibracja)

W celu zapewnienia powtarzalności oraz odtwa-
rzalności wyników badań według norm PN-EN ISO 
9227 [2] oraz ASTM B117 [3] zaleca się dokonywanie 
okresowej „kalibracji” komory solnej przez umiesz-
czenie stalowych próbek wzorcowych w  jej wnętrzu 
(równo rozmieszczonych na całej powierzchni wy-
korzystywanej do badań) i  oszacowanie ubytku ich 
masy po określonym czasie ekspozycji na mgłę sol-
ną. Użyte w  tym kontekście słowo „kalibracja” jest 
rozumiane jako sprawdzenie poprawności działa-
nia komory solnej, w tym poprawności realizacji po-
szczególnych czynności przy jej obsłudze wynikają-
cej z wymagań normy (np.: stężenie roztworu solan-
kowego i  jego gęstość, korekcja pH roztworów gdy 
jest wymagana, czystość wody użyta do ich sporzą-
dzenia, odpowiednie rozpylanie solanki itp.). Wyni-
ki kalibracji, które znacznie odbiegają od dopuszczal-
nych przyjętych kryteriów akceptacji sugerują, że ko-
mora pracuje niewłaściwie lub cały znormalizowa-
ny proces badawczy jest nieprawidłowo prowadzony. 
Otrzymane wyniki kalibracji nie umożliwią adiustacji 
urządzenia, ani nie dostarczają dokładnej informacji 
na temat przyczyny nieprawidłowego wyniku, ale są 
cennym źródłem informującym o jakości badań pro-
wadzonych przez Instytut.

2.1.1. Kalibracja według PN-EN ISO 9227

Wymagania normy PN-EN ISO 9227 [2] doty-
czące kalibracji komory dokładnie opisują przywoła-
ny w normie raport ISO/TC156/WG7 [18], utworzo-
ny przez specjalistyczną grupę techniczną odpowie-
dzialną za opracowywanie norm w dziedzinie koro-
zji metali i  stopów. Raport ten był podstawą do ko-
lejnych aktualizacji wydań tej normy o odpowiednie 
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zapisy dotyczące sprawdzeń poprawności działania 
komór solnych, a stworzone założenia całej procedu-
ry kalibracji zostały opracowane na podstawie wyni-
ków badań 18 laboratoriów z  9 krajów. Przywołany 
raport defi niuje, odpowiednią próbkę kontrolną, któ-
rą jest płytka stalowa i gatunku stali CR4 o dokład-
nym składzie wyspecyfi kowanym w  ISO 3574 [19], 
jak również opisuje dokładną metodologię przepro-
wadzania kalibracji komór solnych. Według wytycz-
nych raportu [18] i normy [2], kalibrację należy pro-
wadzić na minimum czterech, a  optymalnie sześciu 
wymienionych płytkach stalowych lub czystych płyt-
kach cynkowych. Wymiary płytek (150 × 70 × 1) mm 
dla stali oraz (50 × 100 × 1) mm dla płytek cynko-
wych rozmieszczonych równomiernie w całej objęto-
ści komory pod kątem 20 ± 5° w stosunku do pionu. 
Takie płytki należy wcześniej przygotować przez od-
tłuszczenie oraz oklejenie tylnej strony oraz krawę-
dzi płytek dobrze przylegającą taśmą, aby tylko jed-
na strona próbki wzorcowej była poddana ekspozycji.

Czas prowadzenia badania w  ustalonych warun-
kach wynosi 24 lub 48 godz., w zależności od wybra-
nego rodzaju wariantu testu mgły solnej, ale bezpo-
średnio po wyjęciu próbek z  komory solnej (jest to 
istotne, ponieważ korozja wciąż postępuje), dokonu-
je  się czyszczenia próbek za pomocą kwasu solnego 
z  inhibitorem w  postaci heksametylo-tetraminy lub 
cytrynianu diamonu dla płytek stalowych, a dla pró-
bek cynkowych stosuje się nasycony roztwór glicyny. 
Określony ubytek masy płytek referencyjnych spo-
wodowanych korozją, zważony z  dokładnością do 
1 mg, przelicza się na ubytki masy w stosunku do po-
wierzchni poddanej ekspozycji mgły solnej. Okre-
ślone i  dozwolone ubytki płytek wzorcowych stalo-
wych i cynkowych przez normę PN-EN ISO 9227 [2] 
przedstawiono w  tablicy 3, natomiast na rysunku 3 
przedstawiono przykładowy wygląd płytek stalowych 
przed i po ekspozycji po procesie ich wytrawiania.

Warto w tym miejscu wspomnieć, że o ile w warun-
kach naturalnych stal koroduje szybciej niż cynk (około 
14−25 razy, w zależności od atmosfery), o tyle w warun-
kach badania NSS jedynie 1,4 razy, co świadczy o nie-
równomiernym przyspieszeniu korozji stali i  cynku 
w warunkach występujących w komorach solnych [20].

Tablica 3
Dozwolone ubytki płytek wzorcowych podczas kalibracji 

komory według PN-EN ISO 9227 [2]

Metoda 
badania

Czas 
bada-
nia [h]

Dopuszczalny uby-
tek masy cynkowej 
próbki referencyj-

nej [g/m2]

Dopuszczalny uby-
tek masy stalowej 
próbki referencyj-

nej [g/m2]

NSS 48 50 ± 25 70 ± 20

AASS 24 30 ± 15 40 ± 10

CASS 24 50 ± 20 55 ± 15

Rys. 3. Płytki kalibracyjne stalowe CR4 przed i po badaniu 
(wytrawione) po czasie 48h [opracowanie własne]

2.1.2. Kalibracja według ASTM B117

Wymagania normy ASTM B117 [3] dotyczące ka-
libracji komory opisano w  rozdziale X3 tejże nor-
my (szczegółowe informacje zawiera raport z porów-
nań międzylaboratoryjnych RR:G01-1003 [21]). We-
dług zapisów tego załącznika, wymagane panele te-
stowe powinny mieć wymiary (76 × 127 × 0,8) mm 
czyli (3,0 × 5,0 × 0,0315) cala i powinny być wykona-
ne ze stali węglowej SAE 1008 (UNS G10080) walco-
wanej na zimno. Takie płytki należy wcześniej przy-
gotować przez odtłuszczenie, ale nie ma konieczno-
ści oklejania dobrze przylegającą taśmą tylnej stro-
ny oraz krawędzi płytek tak, jak w przypadku kalibra-
cji opisanej standardem PN-EN ISO 9227 [2]. Kali-
brację należy przeprowadzić minimum dla 2 pane-
li testowych umieszczonych pod kątem 30° w stosun-
ku do pionu, a w pobliżu płytek należy umieścić cy-
lindry z  lejami do pomiaru opadu solanki. Testowa-
ne panele można poddawać 3 różnym okresom bada-
nia, tzn. 48, 96 i 168 godzin. Po wyjęciu paneli należy 
opłukać je wodą i oczyścić przez wytrawianie w taki 
sam sposób jak opisany w metodologii według normy 
PN-EN ISO 9227 [2]. W badaniu określa się ubytek 
masy płytek referencyjnych spowodowanych korozją 
z dokładnością do 1 mg (nie ma również konieczno-
ści określania ubytku masy na powierzchnie tak jak 
w PN-EN ISO 9227 [2]).

Opisana praktyka kalibracji została zwalidowana, 
a  w  przedmiotowej normie zamieszczono informa-
cję na temat powtarzalności, jak i odtwarzalności me-
tody oraz ustalono kryteria akceptacji otrzymanych 
wyników w zależności od czasu trwania testu. Okre-
ślone przez normę ASTM B117 [3], dozwolone ubyt-
ki płytek wzorcowych stalowych przedstawiono w ta-
blicy 4, natomiast na rysunku 4 przedstawiono przy-
kładowy wygląd płytek stalowych przed i po ekspozy-
cji po procesie ich wytrawiania.

Kalibrację według PN-ISO 9227 [2] oraz ATSM 
B117 [3], można prowadzić równolegle, ponieważ 
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wszystkie parametry procesów pracy komory solnej 
są takie same. Jednoczesna kalibracja na obydwu ty-
pach paneli testowych przyczynia się do dokładniej-
szego określenia prawidłowości pracy komory solnej.

Rys. 4. Płytki kalibracyjne stalowe gatunku SAE 1008 przed i po 
ekspozycji w komorze solnej (wytrawione) po czasach ekspozycji 

48h, 96h i 168h (odpowiednio od lewej do prawej strony) 
[opracowanie własne]

3. Wyniki badań oraz ich interpretacja

Jak wspomniano na początku artykułu, niepewno-
ści pomiaru powinny obejmować cały proces badawczy, 
czyli niepewność złożoną tzn. w tym przypadku niepew-
ność wynikającą z badania korozyjnego oraz niepewność 
wynikającą z oceny badanych próbek po badaniu koro-
zyjnym. Sposób szacowania niepewności dla badań ko-
rozyjnych może znacząco różnić się w zależności od ro-
dzaju badanego obiektu i sposobu oceny. W tym przy-
padku każde laboratorium powinno wprowadzić swoje 
własne procedury szacowania niepewności w zależności 
od stosowanych metod lub uogólnić je do podziału przy-
najmniej na ocenę ilościową (twarde dane liczbowe) i ja-
kościową (wyniki nieraz mocno subiektywne). W tablicy 
5 przedstawiono najważniejsze uwagi i sposób szacowa-
nia niepewności do wybranych przykładowych metod 
oznaczania odporności korozyjnej prowadzonych w La-
boratorium Badań Materiałów i  Elementów Konstruk-
cji według przyjętej koncepcji NORDTEST TR 537 [7]. 
Ocena dotyczy zarówno badań jakościowych (metody 
wagowe), jak i jakościowo-ilościowych (powłoki malar-
skie / detale metalowe). 

3.1.  Szacowanie niepewności złożonej dla 
metod oceny ilościowej (metoda wagowa) 
dla badań prowadzonych w komorze 
solnej

Szacowanie niepewności odtwarzalności u(RW) 
metody badawczej oparto na podstawie wyników ka-
libracji komory solnej na płytkach wzorcowych trak-
towanych jako RM. Badania płytek kalibracyjnych 
opisanych w punktach 2.1.1 i 2.1.2 niniejszego arty-
kułu realizowano w Laboratorium Badań Materiałów 
i Elementów Konstrukcji IK zgodnie z wymaganiami 
normy PN-EN ISO 9227 [2] oraz ASTM B117 [3].

Analizę danych dla kalibracji na RM zgodnie z PN-EN 
ISO 9227 [2] oparto na karcie Shewarta dla pojedyn-
czych pomiarów na podstawie arbitralnie podanych 
wartości normatywnych. Na podstawie [18], do osza-
cowania odtwarzalności dla metody NSS według PN-
EN ISO 9227 [2] przyjęto, że wartością oczekiwaną jest 
69,1 g/m2, natomiast odchylenie standardowe popu-
lacji wynosi 10 g/m2. Niezbędne dane wykorzystywa-
ne do obliczeń zaprezentowano w tablicy 6. Dane za-
wierające wyniki badań z 3 lat, były wykonywane przez 
różnych badaczy. Na rysunku 5 zaprezentowano suma-
ryczną korozyjność 6 próbek kalibracyjnych określoną 
przez 3 laborantów w czasie od sierpnia 2018 do – paź-
dziernika 2021 roku. Rysunek 6 prezentuje natomiast 
kartę kontrolną Shewarta wraz z opracowaną statysty-
ką. Testy statystyczne na błąd gruby oraz na błąd sys-
tematyczny dla zebranych danych nie wykazały warto-
ści istotnie odbiegających na przyjętym poziomie istot-
ności równym 5%. Dodatkowo przeprowadzono test 
sprawdzający czy wprowadzone wyniki (próbka sta-
tystyczna n = 36) należy do populacji wyników o roz-
kładzie normalnym, aby móc przyjąć do oszacowania 
niepewności rozszerzonej odpowiednie współczynniki 
rozszerzenia. Zastosowana statystyka testu (konstruk-
cja tzw. wykresu normalności rozkładu prawdopodo-
bieństwa) na przyjętym poziomie istotności α  =  5%, 
nie wykazała podstaw do odrzucenia hipotezy, że roz-
kład jest normalny [wartość krytyczna statystyki te-
stu rkryt (95%, 36): 0.9686, wartość eksperymentalna 

Tablica 4
Dozwolone ubytki masy płytek wzorcowych (określone granice powtarzalności i odtwarzalności) podczas kalibracji komory 

według ASTM B117 [3]

Metoda 
badania

Czas 
badania 

[h]

Średni 
ubytek 
masy 

próbki1 [g]

Średnie odchylenie 
standardowe 

powtarzalności Sr
1 [g]

Średnie odchylenie 
standardowe 

odtwarzalności SR
1 

[g]

Granica 
powtarzalności r1 [g]

(P = 95%)

Granica 
odtwarzalności R1 [g] 

(P = 95%)

NSS
48 0,8174 0,0559 0,1094 0,1565 0,4352
96 1,5054 0,0982 0,1655 0,2750 0,4633

168 2,5968 0,2227 0,3510 0,6234 0,9828
1 wartości średnie dla 3 rodzajów zestawów paneli UNS G10080 (oznaczenia QP1, AP, QP2) i 3 laboratoriów (dla wszystkich przedsta-
wionych danych w normie).
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Ubytek masy próbki wzorcowej

 
Analiza statystyczna serii  Parametry statystyczne serii  

Test na błąd gruby (Grubbsa):   
(P = 95%)  brak wyników odstających 

T eksp: 2.09 
T kryt (95%, 36):  2.99 

Test na błąd systematyczny  
(t-Studenta, dwustronny):  

(P = 95%)  wartość średnia serii nie 
różni się istotnie od wartości 

oczekiwanej 
teksp: 1.46 

tkryt (95%, 35):  2.03 
P:  84.78% 

·max:  80.43 
·min:  63.35 
·średnia:  70.28 
·odch. std.:  4.85 
·wsp. zmien.:  6.90% 
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Rys. 5. Zestawienie sumarycznej korozyjności (6 próbek kalibracyjnych), określonej przez trzech laborantów na odcinku czasu 
sierpień 2018 – październik 2021, zgodnie z wymaganiami PN-EN ISO 9227 [2] [opracowanie własne]

Rys. 6. Karta kontrolna Shewarta wraz z statystką, utworzona dla pojedynczych pomiarów na podstawie arbitralnie podanych wartości 
normatywnych dla wyników kalibracji zgodnych z PN-EN ISO 9227 [2]; [opracowanie własne]
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statystyki testu (współczynnik korelacji wykresu nor-
malności) reksp: 0.9692].

W przypadku danych kalibracyjnych zgodnych 
z  ASTM B117 [3] analizę oparto na podstawie wy-
kresu ubytku masy płytek wzorcowych w funkcji cza-
su, z wyznaczeniem odpowiednich linii trendu z wy-
muszeniem przecięcia w początku układu współrzęd-
nych. Zebrane dane zestawiono w tablicy 7 (dane za-
wierają wyniki badań z 3 lat, analizy były wykonywa-
ne przez różnych badaczy), natomiast grafi czną pre-
zentację wyników przedstawiono na rysunku 7. Rów-
nież w  tym przypadku przeprowadzono test spraw-
dzający, czy wprowadzone wyniki należą do populacji 

wyników o rozkładzie normalnym, aby do oszacowa-
nia niepewności rozszerzonej móc przyjąć odpowied-
nie współczynniki rozszerzenia. Zastosowana statysty-
ka testu (konstrukcja tzw. wykresu normalności roz-
kładu prawdopodobieństwa) na przyjętym poziomie 
istotności α = 5%, nie wykazała podstaw do odrzuce-
nia hipotezy, że rozkład jest normalny [wartość kry-
tyczna statystyki testu rkryt(95%, 12): 0.9267, wartość 
eksperymentalna statystyki testu dla 48h: reksp: 0.9771 
(przy odrzuceniu dwóch wartości odstających), 96h: 
reksp: 0.9437, 168h: reksp: 0.9636]. 

Na rysunku 8 zaprezentowano rozmieszczenie pró-
bek w komorze solnej Ascott Premium CC1000iP wraz 
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Czas ekspozycji w komorze solnej [h]

Laborant I Laborant II Laborant III

Linia trendu z przecięciem puktu (0,0) dla 
punktów wyznaczonej granicy powtarzalności i

odtwarzalności przez normę ASTM B117 
(przedział dozwolonych wyników przy 

kalibracji)

Pozycja I 
Dane dla 6 próbek Średnia SD 
ISO 9227 [48h, g/m2] 69,2508 3,5633 

ASTM B117 [48h, g] 0,7592 0,0614 

Pozycja II 
Dane dla 6 próbek Średnia SD 
ISO 9227 [48h, g/m2] 71,9092 5,1297 

ASTM B117 [96h, g] 1,4770 0,0935 

Pozycja IV 
Dane dla 6 próbek Średnia SD 
ISO 9227 [48h, g/m2] 70,8596 5,8903 

ASTM B117 [48h, g] 0,7776 0,0630 

Pozycja III 
Dane dla 6 próbek Średnia SD 
ISO 9227 [48h, g/m2] 70,1120 6,1096 

ASTM B117 [168h, g] 2,5050 0,1952 

Pozycja V 
Dane dla 6 próbek Średnia SD 
ISO 9227 [48h, g/m2] 68,7857 5,0186 

ASTM B117 [96h, g] 1,4124 0,1250 

Pozycja VI 
Dane dla 6 próbek Średnia SD 
ISO 9227 [48h, g/m2] 70,7786 4,5231 

ASTM B117 [168h, g] 2,5929 0,2188 

Rys. 7. Grafi czna prezentacja wyników 
kalibracji komory solnej wykonanej przez 

3 laborantów na odcinku czasu sierpień 2018 
– październik 2021 zgodnej z wymaganiami 

ASTM B117 [3] [opracowanie własne]

Rys. 8. Rozmieszczenie 
próbek w komorze 

solnej Ascott Premium 
CC1000iP wraz 

z zestawieniem średnich 
wyników i odchyleń 
standardowych dla 

testowanego materiału 
wzorcowego (RM) 
zgodnie z danymi 

zestawionymi w tablicy 6 
i 7 [opracowanie własne]
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z zestawieniem średnich wyników i odchyleń standar-
dowych dla testowanego materiału wzorcowego (RM) 
zgodnie z danymi zestawionymi w tablicach 6 i 7. Ana-
liza takich danych, pozwala dodatkowo stwierdzić, czy 
jest stabilny i  równomierny rozkład korozyjności ko-
mory w całej jej przestrzeni roboczej. W tablicy 8 za-
prezentowano zbiorcze zestawienie oszacowanej nie-
pewności złożonej dla metod oceny ilościowej (meto-
da wagowa) badań prowadzonych w  komorze solnej 
według koncepcji szacowania niepewności dla badań 
środowiskowych NORDTEST TR 537 [7].

Analiza karty kontrolnej Shewarta zaprezentowanej 
na rysunku 6 i wykresu przedstawionym na rysunku 7,

na którym wykreślono zebrane dane kalibracyjne wraz 
z wyznaczonymi granicami powtarzalności i odtwarzal-
ności, umożliwia w bardzo łatwy sposób wysunąć wnio-
ski na temat poprawności i  jakości prowadzenia ba-
dań w  posiadanej komorze solnej, również w  pośred-
nim przełożeniu na codzienne prowadzone badania la-
boratoryjne. Wszystkie wyniki zawierają  się w  przyję-
tych kryteriach normatywnych i  są w  ich środkowych 
zakresach, co świadczy o precyzyjnym i odtwarzalnym 
procesie badawczym. Po szczegółowej analizie wszyst-
kich zebranych danych stwierdzono, że laborant I otrzy-
mał wyniki najbliższe oczekiwanym, wyznaczonym 
przez normę PN-EN ISO 9227 [2] oraz ASTM B117 [3].

Tablica 6
Wyniki kalibracji komory solnej określone przez 3 laborantów na odcinku czasu sierpień 2018 – październik 2021 zgodnie 

z wymaganiami PN-EN ISO 9227 [2], służące do wyznaczenia odtwarzalności wewnątrzlaboratoryjnej
Data kalibracji 08.2018 10.2019 04.2019 04.2020 03.2021 10.2021

Średnia Odchylenie 
standardoweAnalityk I II III

Ubytek masy [g/m2] w zależności od umiejscowienia próbki zgodnie z rys. 8
Pozycja I 73,41 68,18 73,92 67,77 65,31 66,91 69,25 3,56
Pozycja II 71,89 71,19 74,18 80,43 65,70 68,07 71,91 5,13
Pozycja III 74,69 70,48 79,79 64,75 65,78 65,18 70,11 6,11
Pozycja IV 70,17 68,59 78,24 77,83 65,21 65,12 70,86 5,89
Pozycja V 72,89 70,08 75,96 63,35 64,52 65,92 68,79 5,02
Pozycja VI 70,78 71,54 75,54 75,70 65,92 65,19 70,78 4,52

Średnia 72,30 70,01 76,27 71,64 65,41 66,07
–Odchylenie stan-

dardowe 1,69 1,37 2,31 7,26 0,51 1,20

[Opracowanie własne].

Tablica 7
Wyniki kalibracji komory solnej określone przez 3 laborantów na odcinku czasu sierpień 2018 – październik 2021 zgodnej 

z wymaganiami ASTM B117 [3], służące do wyznaczenia odtwarzalności wewnątrzlaboratoryjnej
Data kalibracji 08.2018 10.2019 04.2019 04.2020 03.2021 10.2021

Średnia
Odchyle-

nie standar-
dowe

Analityk I II III
Ubytek masy [g] w zależności od czasu ekspozycji na neutralną mgłę solną

48h
0,7603 0,7426 0,8777 0,7039 0,7484 0,7225 0,7592 0,0614
0,7652 0,7505 0,8920 0,8034 0,7189 0,7357 0,7776 0,0630

96h
1,3933 1,5053 1,3863 1,6425 1,4602 1,4746 1,4770 0,0935
1,3628 1,3603 1,4238 1,6548 1,3009 1,3718 1,4124 0,1250

168h
2,3842 2,4515 2,6476 2,8300 2,4038 2,3128 2,5050 0,1952
2,6091 2,7591 2,9079 2,3893 2,5634 2,3285 2,5929 0,2188

Średnia
48h 0,7547 0,8193 0,7314

–

96h 1,4054 1,5269 1,4019
168h 2,5510 2,6937 2,4021

Odchylenie 
standardowe

48h 0,0101 0,0801 0,0862
96h 0,0683 0,0632 0,1416

168h 0,1677 0,1923 0,2304
[Opracowanie własne].
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Laborant III otrzymał wyniki o wartościach delikatnie 
zaniżonych w stosunku do oczekiwanej wartości śred-
niej. W  przypadku laboranta II, dla wyniku kalibra-
cji z kwietnia 2020 r. widoczna jest istotnie odbiegająca 
zmienność (rozproszenie danych) w stosunku do pozo-
stałej puli zebranych danych (odchylenie standardowe 
dla RM ze stali CR4 wyniosło 7,26 g/m2; dla testu Co-
chrana: Ckryt(95%, 5, 6): 0.44, Ceksp: 0.82), mimo że wy-
niki samej kalibracji w postaci ubytku masy próbek są 
poprawne i  zawierają  się w  dozwolonych przedziałach 
wyznaczonych normą. Również zawyżone wyniki śred-
nie ubytku masy próbek, a  także zwiększone odchyle-
nia standardowe są obserwowane przez tego laboranta 
podczas kalibracji prowadzonej na próbach zgodnych 
z normą ASTM B117 [3] (tabl. 7). Tak otrzymane dane 
świadczą o innym sposobie pracy tego laboranta, aniżeli
niepoprawnej pracy samej komory. Po dogłębnej anali-
zie okazało się, że różnice w zmienności wynikały z in-
nego sposobu trawienia próbek. Ten przykład pokazu-
je, jak dobrym narzędziem kontroli pracy wewnątrz la-
boratorium są np. karty Shewarta. Idealne odwzorowa-
nie równania prostej wyznaczone na podstawie danych 
z normy amerykańskiej i tablicy 4 odpowiada równaniu 
y = 0,0156x (uzyskano średnią zgodność na poziomie 
97%, 97%, 92% odpowiednio na laboranta I, II i III).

Określona korozyjność komory w całym jej wnę-
trzu roboczym, dla próbek kontrolnych (rys. 8) nie 
wykazuje wartości istotnie odbiegających od sie-
bie. Przeprowadzony test Cochrana na zgodność 

wariancji wielu serii na podstawie danych zawartych 
w tablicy 6 (Ckryt(95%, 5, 6): 0.44; Ceksp: 0.24) wykazał, 
że wariancje są sobie równe. Danych z  tablicy 7 nie 
poddawano analizie na zgodność wariancji, ze wzglę-
du na niską liczbę wyników dla tego samego pozio-
mu (czasu kalibracji) ubytku masy próbki (widocz-
na tendencja zwiększania odchylenia standardowego 
w funkcji czasu trwania kalibracji).

3.2.  Szacowanie niepewności metody oceny 
wizualnej dla badań prowadzonych 
w komorze solnej

W przypadku badań korozyjnych dla oceny powłok 
i/lub systemów malarskich zabezpieczających metal na 
badanych obiektach i/lub panelach testowych według 
serii norm PN-EN ISO 4628 część II, III, IV i V [13, 14, 
15, 16], wyznaczenie odtwarzalności wewnątrzlabora-
toryjnej u(RW) jest znacząco utrudnione ze względu na 
brak znormalizowanego dostępnego ogólnego materia-
łu odniesienia. W  tym przypadku możliwe jest stwo-
rzenie własnych materiałów odniesienia i  przebadanie 
ich na ustalonym, odpowiednio długim odcinku czasu, 
z uwzględnieniem wszystkich istotnych zmienności dla 
metody badania korozyjnego wymienionego w artykule.
Na potrzeby tego artykułu względna odtwarzalność 
wewnątrzlaboratoryjna u(RW) dla badań korozyjnych 
powłok malarskich została oszacowana na podstawie 
przeglądu danych zebranych podczas kilkunastu lat. 

Tablica 8
Oszacowana niepewność badań korozyjnych dla oceny ilościowej (metoda wagowa) zgodna z koncepcją NORDTEST TR 537 [7]

L.p. 1 2 3
1 Norma → PN-EN ISO 9227 ASTM B-117

2
Względna odtwarzalność 
wewnątrzlaboratoryjna 

u(RW)
u(RW) = 6,9%

u(RW) = 8,1%
(dla wszystkich zebranych wyników, na całym 

odcinku czasowym 48h, 96h i 168h)

3
Względny bias 

laboratorium (w tym 
pośrednio metody)

RMSbias_RM1 = 7,1% RMSbias_RM2 = 8,4%

4 Składniki niepewności 
standardowej

u(RW) = 6,9%
u(Cref_RM1) = 3,3% (policzone dla danych 

z publikacji [18])1

RMSbias_RM1 = 7,1%
u(bias_RM1) = 7,9%

u(RW) = 8,1%
u(Cref_RM2) = 4,2% (policzone dla danych 

z Tablicy 4)1

RMSbias_RM2 = 8,4%
u(bias_RM2) = 9,4%

5 Złożona niepewność 
standardowa uC = 10,5% uC = 12,4%

6 Niepewność rozszerzona
P = 95% i k = 1,96 (rozkład normalny)

U = 20,6%
P = 95% i k = 1,96 (rozkład normalny)

U = 24,3%
Średnia niepewność rozszerzona wyznaczona z dwóch różnych RM: 22,5% ~ 23%

1 dla PN-EN ISO 9227 [2] przyjęto s = 10 g/m2 przy średniej x = 69,1 g/m2 i liczbie pomiarów/laboratoriów n = 19, natomiast dla ASTM 
B117 [3] przyjęto dane z tablicy 4 (średnia względna dla 3 czasów 48h, 96h, 168h i dla danych dotyczących odtwarzalności metody) 
przy założeniu średniej liczności próby n = 9.
[Opracowanie własne].
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Dotyczyły one powtarzalności i  odtwarzalności ba-
dań prowadzonych dla zleceniodawców w Laborato-
rium Badań Materiałów i Elementów Konstrukcji In-
stytutu Kolejnictwa. Badania kontrolne tych samych 
wyrobów, prowadzone średnio co 3  lata (zwyczajo-
wo badano co najmniej 3 próbki danego systemu/po-
włoki), wykazały średnią zmienność powtarzalności 
i odtwarzalności na poziomie ± 0,5 jednostki oceny 
zarówno ilości, jak i rozmiaru wady ocenianych we-
dług wymienionych serii norm PN-EN ISO  4628. 
Oszacowanie biasu metody lub laboratorium dla 
tego typu badanych próbek/obiektów nie jest moż-
liwe ze względu na brak wartości certyfi kowanej 

(odniesienia). Jednakże na podstawie wieloletniej 
obserwacji zmienności wyników dla badanych pró-
bek/obiektów zabezpieczonych powłoką lub syste-
mem malarskim stwierdzono, że niepewność oce-
ny eksperymentatora określana po badaniu znacząco 
przewyższa niepewność spowodowaną biasem me-
tody/laboratorium (zwykle wyniki są wysoce powta-
rzalne) i  może zostać pominięta w  tym przypadku. 
Oszacowaną niepewność rozszerzoną badań korozyj-
nych prowadzonych dla powłok i/lub systemów ma-
larskich zabezpieczających metal na badanych obiek-
tach i/lub panelach testowych zgodnie z  koncepcją 
NORDTEST TR 537 [7]przedstawiono w tablicy 9.

Tablica 9
Oszacowana niepewność badań korozyjnych dla oceny jakościowo-ilościowej zgodna z koncepcją NORDTEST TR 537 [7]

L.p. 1 2 3

1 Norma →

PN-EN ISO 4628-2 [13] – spęcherzenie
PN-EN ISO 4628-3 [14] – zardzewienie

PN-EN ISO 4628-4 [15] – spękanie
PN-EN ISO 4628-5 [16] – złuszczenie

PN-EN ISO 10289 [11]
Zajęcie korozją czerwoną / białą A [%]

2
Względna odtwarzal-
ność wewnątrzlabora-

toryjna u(RW)

u(RW) = 8,3% (0,5 jednostki oceny zarówno ilo-
ści, jak i rozmiaru wady dla wszystkich ocenia-

nych metod)

u(RW) = 7,5% – średnia kwadratowa dla 
metod PN-EN ISO 9227 oraz ASTM B117 po-

zyskanych z Tablicy 8

3
Względny bias labo-
ratorium (w tym po-

średnio metody)

nie szacowano (brak wiarygodnego materiału od-
niesienia)

u(bias) = 8,7% – średnia kwadratowa dla 
metod PN-EN ISO 9227 oraz ASTM B117 po-

zyskanych z Tablicy 8

4 Składniki niepewno-
ści standardowej

u(RW) = 8,3%
u(opb)PN-EN ISO 4628-2 = 6,6% (I) i 7,5% (R)
u(opb)PN-EN ISO 4628-3 = 8,5% (I) i 5,6% (R)
u(opb)PN-EN ISO 4628-4 = 6,6% (I) i 9,3% (R)
u(opb)PN-EN ISO 4628-5 = 8,2% (I) i 5,0% (R)

Zbliżone wartości niepewności wynikające z oce-
ny – do dalszych obliczeń przyjęto średnią kwa-

dratową tzn. 7,5% (I) oraz 7,1% (R).
Legenda: u(opb) – niepewność oceny po badaniu;

I – intensywność, R – rozmiar

u(RW) = 7,5%
u(bias) = 8,7%

u(opb)KC = 4% (niepewność oceny po badaniu, 
korozja czerwona)

 u(opb)KB = 8% (niepewność oceny po badaniu, 
korozja biała)

5 Złożona niepewność 
standardowa uC

 2 2
C Wu (I) u R u(opb) 

uC(I) = 11,2%

 2 2
C Wu (R) u R u(opb) 

uC(R) = 10,9%

     2 22
C W KC

u KC u R u(bias) u opb  

uC(KC) = 12,2%

     2 22
C W KB

u KB u R u(bias) u opb  

uC(KB) = 14,0%

6 Niepewność rozsze-
rzona U

P = 95% i k = 1,96
U(I) = 22,0%
U(R) = 21,4%

W przeliczeniu na stosowaną 6-stopniową skalę 
oceny:

U(I) = 22,0% · 6 ~ ± 1,3 (intensywność)
U(R) = 21,4% 6 ~ ± 1,3 (rozmiar)

Normy zalecają zaokrąglanie wyników do połó-
wek, dlatego niepewność rozszerzona oceny po 

badaniu korozyjnym wynosi: ± 1,5 stopnia oceny 
dla intensywności i rozmiaru wady wg serii norm 

PN-EN ISO 4628 cześć II, III, IV i V.

P = 95% i k = 1,96
U(KC) = 23,9% ~ 24% (korozja czerwona)

U(KB) = 27,5% ~ 28% (korozja biała)

Opracowanie własne na podstawie [7].
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W badaniach korozyjnych detali metalowych 
(ocena korozji czerwonej/białej) w  celu wyznacze-
nia odtwarzalności wewnątrzlaboratoryjnej u(RW) 
możliwe jest posiłkowanie  się przybliżonymi dany-
mi dla metody grawimetrycznej, ze względu na po-
dobny charakter badanego obiektu, tzn. detalu wy-
konanego z metalu. W tym przypadku należy jednak 
mieć świadomość, że kształt badanego obiektu może 
istotnie wpływać na ostateczny wynik, a tym samym 
na niepewność metody (wyznaczona w tym miejscu 
względna odtwarzalność wewnątrzlaboratoryjna do-
tyczyła prostokątnych płaskich paneli badawczych). 
Również w przypadku ocynkowanych próbek/obiek-
tów niepewność może osiągać znacznie większe war-
tości niepewności (niedoszacowanie), a wniosek ten 
został wyciągnięty na podstawie danych zawartych
w  publikacji [18], w  której również były badane 
próbki ocynkowane (Laboratorium IK nie prowadzi 
kalibracji komór na tego typu próbkach). Do osza-
cowania całkowitej niepewności badania korozyjne-
go dla detali/próbek metalowych (ogólnie, nie różni-
cując na rodzaj metalu) wykorzystano dane uzyska-
ne z kalibracji prowadzonej na standardowych stalo-
wych płytkach odniesienia (materiał RM) wymaga-
nych normami branżowymi, a obliczenia zaprezento-
wano również w tablicy 9.

Niepewność rozszerzona badań korozyjnych wraz 
z  oceną po badaniu powłok i/lub systemów malar-
skich zabezpieczających detal/próbkę metalową zosta-
ła oszacowana na przyjętym poziomie istotności rów-
nym α = 5% z przyjętym współczynnikiem rozszerze-
nia równym k = 1,96 (założeniem był rozkład normal-
ny), aby zbytnio nie komplikować obliczeń. Prawdo-
podobnie występuje tu rozkład mieszany w  postaci: 
normalny (badanie w komorze na podstawie danych 
z  odtwarzalności wewnątrzlaboratoryjnych i  na pod-
stawie RM) i  dodatkowo prostokątny (ocena wizual-
na po badaniu). W tym przypadku, w celu dokładnego 
oszacowania współczynnika można posłużyć  się me-
todą analityczną opartą na splocie rozkładów wielko-
ści wejściowych, a  schemat obliczenia przeprowadzić 
zgodnie z publikacją [22] (proponowana metoda nie 
wymaga obliczeń numerycznych).

Obliczenia niepewności, wynikające z metody oce-
ny wad po badaniach w komorze solnej zgodnie z se-
rią norm PN-EN ISO 4628 (powłoki lakierowe [13, 14, 
15, 16]) oraz PN-EN ISO 10289 [11] (detale metalo-
we), oparto na oszacowaniu odchylenia standardowe-
go prowadzonych wyników doświadczalnych. W tym 
celu przygotowano po 15 zdjęć dla każdego rodza-
ju ocenianej wady i przydzielono do oceny wybranym 
osobom zgodnie z  opisem zawartym w  wymienio-
nych normach (wytypowano 3 osoby z  doświadcze-
niem, pracujące na co dzień w laboratorium i 3 oso-
by, które nie miały nigdy styczności z taką oceną i ba-
daniami). Zdecydowano się na taki krok oszacowania 

niepewności oceny, ponieważ Laboratorium IK nie 
dysponowało tak dużą liczbą próbek z wadami do oce-
ny, szczególnie gdy w praktyce laboratoryjnej zwycza-
jowo badano wady dotyczące spęcherzenia. Do szaco-
wania niepewności rozszerzonej metody wykorzysta-
no wyniki badań osób wykwalifi kowanych, dokonują-
cych oceny badanych elementów na co dzień w Labo-
ratorium. Zebrane dane eksperymentalne wraz z osza-
cowaną statystką wykorzystywaną w dalszych oblicze-
niach zestawiono w tablicy 10.

Przeprowadzony i opisany eksperyment miał na celu 
sprawdzenie, czy doświadczenie dotyczące oceny pró-
bek wpływa istotnie na sposób oceny badanych próbek.
Do oceny tej hipotezy zastosowano test porównania 
wartości dwóch serii parami (par średnich wyników 
osób doświadczonych i osób niedoświadczonych, do-
konujących oceny pierwszy raz w  życiu. Otrzymane 
wyniki zawarto w tablicy 11.

Hipotezy testu porównania wartości dwóch serii 
parami zakładają: H0: μd = 0, Ha: μd ≠ 0 (wariant dwu-
stronny), Ha: μd > 0 lub μd < 0 (wariant jednostron-
ny). Taki test można stosować przy porównywaniu 
dwóch metod lub badań analityków, dysponując wie-
loma próbkami chemicznymi, różniących się np. ilo-
ścią substancji oznaczanej, czy jak w  tym przypadku 
intensywnością i rozmiarem wady powłoki malarskiej, 
co odzwierciedla wzór: 

d
eksp

d

| x |t n
s

 ,

gdzie: 
dx  –  wartość średnia zbioru różnic w ramach po-

szczególnych par, 
sd –  odchylenie standardowe zbioru różnic w ra-

mach poszczególnych par, 
n – l iczba pomiarów parami.

Hipotezą zerową tego testu jest założenie, że war-
tość średnia serii składającej  się z  różnic rozpatry-
wanych par (wziętej z populacji wyników o wartości 
prawdziwej μd) jest równa zeru, co potwierdza tezę, 
że ocena dokonana przez osoby wykwalifi kowane 
i niewykwalifi kowane nie różni się istotnie. Hipoteza 
zerowa jest odrzucona, gdy krytyczna wartość para-
metru t, tkryt, pochodząca z rozkładu Studenta dla od-
powiedniej liczby stopni swobody (nd – 1, nd – licz-
ność serii różnic par wyników) i zadanego poziomu 
ufności, jest mniejsza od wartości teksp obliczonej dla 
serii różnic rozpatrywanych par wyników.

W przypadku metod PN-EN ISO 4628-2 [13] 
(spęcherzenie), PN-EN ISO 4628-3 [14] (zardze-
wienie), PN-EN ISO 4628-4 [15] (spękanie), PN-EN 
ISO 4628-5 [16] (złuszczenie) oceny dokonuje się na 
podstawie 6-stopniowej skali (norma dopuszcza oce-
nę połówkową). Niepewność względna otrzymanych 
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wyników została obliczona w  stosunku do maksy-
malnego zakresu oceny metody, czyli 6 jednostek 
(skala 0−5).

Na podstawie wyników testu porównania warto-
ści dwóch serii parami (obliczenia moduł e-stat – ta-
blica 11) dla metod oceny spęcherzenia, zardzewie-
nia, spiekania i  złuszczenia na założonym poziomie 
ufności 1 – α = 95% w większości przypadków obser-
wowano znaczące różnice w  ocenie osób z  doświad-
czeniem oraz bez doświadczenia. Jedynie w przypad-
ku oceny ilości i  rozmiaru spęcherzenia (i ilości za-
rdzewienia) hipoteza zerowa nie została odrzucona 

na rzecz hipotezy alternatywnej zakładającej, że war-
tość średnia serii składającej  się z  różnic rozpatrywa-
nych par jest znacząco różna od zera. Wpływ na taki 
wynik, może mieć szczegółowo i dobrze scharaktery-
zowany opis oceny w  normie przedmiotowej (dużo 
wzorców obrazowych). W  przypadku rozpatrywania 
wyników testu porównania wartości dwóch serii para-
mi dla metody oceny procentowego zajęcia powierzch-
ni detalu korozją czerwoną i  białą na założonym po-
ziomie ufności 1 – α = 95% zaobserwowano znacznie 
większe i bardziej znaczące różnice w ocenie osób z do-
świadczeniem w stosunku do osób bez doświadczenia. 

Tablica 10
Zestawienie danych statystycznych uzyskanych wyników oceny osób doświadczonych i niedoświadczonych dla metod oceny 
spęcherzenia, zardzewienia, spękania i złuszczenia systemów malarskich oraz korozji białej i czerwonej detali metalowych

Metoda oceny ↓  / 
nr laboranta →

Ocena osób wykwalifi kowanych
 (z doświadczeniem)

Ocena osób niewykwalifi kowanych
(bez żadnego doświadczenia)

Średnie względne zbiorcze od-
chylenie standardowe [%]2 

(a: osoby wykfalifi kowane, 
b: osoby niewykfalifi kowane

c: wszystkie osoby)
1 2 3 4 5 6

PN-EN ISO 
4628-21 [13] 3,2 / 3,3 3,3 / 3,7 3,3 / 3,6 3,1 / 3,4 2,8 / 3,7 3,6 / 3,1 a: 6,6 / 7,5

b: 10,2 / 9,7
c: 8,0 / 8,2Statystyka3: Średnia: 3,4 / 3,7

Odchylenie standardowe: 0,4 / 0,4
Średnia: 3,3 / 3,6

Odchylenie standardowe: 0,6 / 0,6
PN-EN ISO
4628-31 [14] 3,9 / 4,5 3,7 / 4,5 3,5 / 4,6 3,5 / 4,3 4,5 / 4,3 3,2 / 3,1 a: 8,6 / 5,6

b: 13,4 / 14,5
c: 10,5 / 11,7Statystyka3: Średnia: 3,8 / 4,6

Odchylenie standardowe: 0,5 / 0,3
Średnia: 3,8 / 4,0

Odchylenie standardowe: 0,8 / 0,9
PN-EN ISO
4628-41 [15] 4,5 / 4,0 4,3 / 3,8 4,1 / 3,9 3,5 / 3,1 3,9 / 4,1 3,8 / 3,4 a: 6,6 / 9,3

b: 9,3 / 15,1
c: 10,1 / 11,4Statystyka3: Średnia: 4,4 / 4,0

Odchylenie standardowe: 0,4 / 0,6
Średnia: 3,9 / 3,6

Odchylenie standardowe: 0,6 / 0,8

PN-EN ISO
4628-51 [16] 4,7 / 4,5 4,5 / 4,4 4,2 / 4,5 3,5 / 4,5 3,8 / 4,4 3,8 / 3,4 a: 8,2 / 5,0

b: 14,1 / 12,9
c: 13,5 / 10,1Statystyka3: Średnia: 4,5 / 4,4

Odchylenie standardowe: 0,5 / 0,3
Średnia: 3,8 / 4,1

Odchylenie standardowe: 0,8 / 0,8
PN-EN ISO 10289 [11] 

korozja czerwona / 
biała [A%]

20 / 29 17 / 25 19 / 23 27 / 43 28 / 56 34 / 35
a: 4 / 8

b: 13 / 16
c: 13 / 17

Rp (wskaźnik ochro-
ny)4 2 / 2 2 / 2 2 / 2 2 / 1 2 / 1 1 / 1

Statystyka3: Średnia: 29 / 32
Odchylenie standardowe: 4 / 8

Średnia: 41 / 52
Odchylenie standardowe: 13 / 16

1 Ocena była dokonywana zgodnie z normami przedmiotowymi, gdzie pierwsza wartość dotyczy ilości wady, natomiast druga jej wiel-
kości (skala o rozpiętości 6-stopniowej w zakresie oceny 0÷5). Przykładowo 3,9 / 4,5 według PN-EN ISO 4628-2 dla oceny spęcherze-
nia oznacza wadę w postaci specherzenia w ilości 4 i wielkości wady 5 w stosunku do całej ocenianej powierzchni.
2 Obliczone na podstawie średniej kwadratowej (pierwiastek sumy kwadratów podzielony przez liczbę pomiarów) wyników średnich 
i  średnich odchyleń standardowych dla wszystkich analizowanych 15 próbek. Dla oceny względnej stopnia oceny wielkości i  ilości 
wady przyjęto skale o rozpiętości 6-stopniowej.
3 Dotyczy średniej kwadratowej wszystkich wyników średnich i średnich odchyleń standardowych dla analizowanych 15 próbek.
4 Wskaźnik ochrony wyznaczony na podstawie wzoru z normy Rp = 3(2 – logA), gdzie A jest liczbą wyrażającą procent powierzchni, na 
której wystąpiła korozja podłoża. Wartość Rp była zaokrąglana do najbliższej liczby całkowitej. Wartość Rp podana informacyjnie, gdzie 
do obliczeń statystycznych wykorzystano wartość A.
[Opracowanie własne].
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Szczególnie zauważalne są duże rozbieżności wyników 
dla parametru białej korozji, która jest charakterystycz-
nym produktem korozji cynku. Wpływ na taką oce-
nę może być spowodowany tym, że w przypadku ko-
rozji czerwonej mamy większy kontrast do metalu niż 
w przypadku korozji białej, szczególnie mając na uwa-
dze to, że srebrzyście błyszcząca powłoka cynku po ba-
daniu w  komorze solnej matowieje i  jest szara przez 
tworzenie naturalnej patyny i może być mylona z koro-
zją białą, która jest białym nalotem proszkowym.

4. Podsumowanie i wnioski

W artykule zaprezentowano jeden ze sposobów 
podejścia do szacowania niepewności badań środo-
wiskowych na przykładzie badań korozyjnych re-
alizowanych przy udziale komory solnej. Niniejszy 
przykład szacowania dotyczył między innymi ma-
teriałów antykorozyjnych jakimi były powłoki ma-
larskie stosowane w transporcie szynowym. Instytut 

Kolejnictwa prowadzi certyfi kację takich materiałów 
na zgodność z  własnym opracowanym dokumen-
tem normatywnym, gdzie przy ocenie i stwierdzeniu 
zgodności z wyspecyfi kowanymi kryteriami opisany-
mi w wymienionym dokumencie bierze się pod uwa-
gę również niepewność otrzymanego wyniku. Takie 
podejście opiera  się na wdrożonym w  laboratorium 
systemie jakości PN-EN ISO/IEC 17025 oraz świado-
mości Laboratorium, jak ważna jest niepewność wy-
niku dla danej metody badawczej.

Oszacowana niepewność rozszerzona, zgodnie 
z koncepcją NORDTEST TR 537 dla badań korozyj-
nych prowadzonych w  neutralnej mgle solnej wraz 
z oceną próbek po badaniach (niepewność złożona) 
na podstawie danych pochodzących z Laboratorium 
Badań Materiałów i Elementów Konstrukcji wynosi:
 dla metody wagowej dla detali metalowych: ± 23%,
 dla metody jakościowo-ilościowej w postaci oce-

ny wad powłoki malarskiej ocenianej zgodnie 
z  serią norm PN-EN ISO 4628: ± 1,5 dla oceny 
ilości i wielkości obserwowanej wady,

Tablica 11
Wyniki testu porównania wartości dwóch serii parami (ocena przez osoby doświadczone vs niedoświadczone) dla metod oceny 

spęcherzenia, zardzewienia, spękania i złuszczenia oraz zajętością korozją czerwoną i białą (obliczenia moduł e-stat)
Hipotezy testu zakładały: H0: μd = 0, Ha: μd ≠ 0, Wartość krytyczna statystyki testu tkryt(95%, 14): 2.15

Metoda oceny ↓ / 
charakter oceny → Intesywność Rozmiar

PN-EN ISO
4628-2 [13]

H0: μd = 0
Wartość eksperymentalna statystyki testu
teksp: 1.00
Poziom ufności testu 
P: 66.6%

H0: μd = 0
Wartość eksperymentalna statystyki testu
teksp: 1.47
Poziom ufności testu
P: 83.6%

PN-EN ISO
4628-3 [14]

H0: μd = 0
Wartość eksperymentalna statystyki testu
teksp: 0.43
Poziom ufności testu
P: 32.98%

Ha: μd ≠ 0
Wartość eksperymentalna statystyki testu
teksp: 5.29
Poziom ufności testu
P: 99.99%

PN-EN ISO
4628-4 [15]

Ha: μd ≠ 0
Wartość eksperymentalna statystyki testu
teksp: 4.18
Poziom ufności testu
P: 99.91%

Ha: μd ≠ 0
Wartość eksperymentalna statystyki testu
teksp: 4.00
Poziom ufności testu
P: 99.89%

PN-EN ISO
4628-5 [16]

Ha: μd ≠ 0
Wartość eksperymentalna statystyki testu
teksp: 4.58
Poziom ufności testu
P: 99.96%

Ha: μd ≠ 0
Wartość eksperymentalna statystyki testu
teksp: 2.45
Poziom ufności testu
P: 97.19%

Metoda oceny ↓ / 
charakter oceny → Korozja czerwona Korozja biała

PN-EN ISO 
10289 [11]

Ha: μd ≠ 0
Wartość eksperymentalna statystyki testu
teksp: 2.97
Poziom ufności testu
P: 98.99%

Ha: μd ≠ 0
Wartość eksperymentalna statystyki testu
teksp: 5.35
Poziom ufności testu
P: 99.99%

[Opracowanie własne].
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 dla metody jakościowo-ilościowej w postaci oce-
ny zajętości detali metalowych przez korozję czer-
woną: ± 24%,

 dla metody jakościowo-ilościowej w postaci oce-
ny zajętości detali metalowych przez korozję bia-
łą: ± 28%.

Analiza danych uzyskiwana na drodze cykliczne-
go sprawdzania korozyjności komory przy udziale re-
ferencyjnych materiałów odniesienia dostarcza cen-
nych informacji na temat jakości i poprawności wy-
konywania badań w komorach solnych oraz umożli-
wia proste oszacowanie odtwarzalności wewnątrzla-
boratoryjnej. Proste narzędzie, jakim jest karta kon-
trolna Shewarta także inne grafi czne możliwości oraz 
statystyczne metody prezentacji wyników, zapewnia-
ją bieżącą kontrolę prowadzonego procesu korozyj-
nego na podstawie analizy trendów otrzymywanych 
wyników i dają pewność, co do jakości otrzymywa-
nych wyników.

Mając na uwadze, że badania ilościowo-jakościo-
we są najczęściej wykonywanymi badaniami w komo-
rach solnych i prowadzonymi na co dzień w laborato-
riach (wzrokowa ocena skorodowania detali, wady po-
włok zabezpieczających) określono wpływ takiej oce-
ny na końcową niepewność wyniku. W tym przypad-
ku wykazano, że ocena jakościowo-ilościowa ma istot-
ny wkład w niepewność końcową wyniku i pochodzi 
w  dużej mierze od subiektywnej oceny eksperymen-
tatora i musi być obowiązkowo uwzględniona w nie-
pewności wyniku końcowego. W  tym celu postano-
wiono przeprowadzić test mający na celu sprawdze-
nie, czy doświadczenie laboranta ma istotny wpływ na 
ocenę próbek po badaniach. Test porównania wartości 
dwóch serii parami, prawie w każdym przypadku wy-
kazał znaczące różnice w  ocenie osób z  doświadcze-
niem i bez posiadanego doświadczenia, poza przypad-
kiem oceny spęcherzenia dla powłok malarskich, co 
zapewne jest spowodowane tym, że w normie zawar-
to dużo wzorców obrazowych umożliwiających zakla-
syfi kowanie danej wady do jego poziomu. Duże różni-
ce zaobserwowano również w  zakresie oceny korozji 
białej, która przez osoby bez doświadczenia może być 
mylona z warstwą pasywacyjną cynku.
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