Udziat w badaniach biegtosci
laboratorium nieakredytowanego
- analiza korzysci

Aleksandra Burczyk, Ivona Madejska*

Osrodek Badan Biegtosci CLP-B LABTEST, dziatajacy w strukturach Centralnego Laboratorium Pomiarowo - Ba-
dawczego Sp. z 0. 0. od 01.05.2012 roku, posiada wdrozony system zarzadzania wg PN-EN ISO/IEC 17043:2011
potwierdzony certyfikatem akredytacji Organizatora badan biegtosci nr PT-003 wydanym przez Polskie Cen-

trum Akredytacji w roku 2010. Tematem publikacji jest analiza rezultatéw dziatania uczestnikéw programu

badan PT z zakresu oznaczania parametrow fizykochemicznych wegla kamiennego na przelomie 2013/2014,

ze szczego6lnym uwzglednieniem wynikéw uzyskiwanych przez laboratoria nieposiadajace akredytacji w za-

kresie objetym programem. W publikacji zostanie przedstawiony algorytm postepowania organizatora od

planowania po realizacje wszystkich etapow programu.

Wstep

Z roku na rok systematycz-
nie rosnie liczba laboratoriéw
poddajacych sie weryfikacji na
zgodnos¢ z norma PN-EN SO/
IEC 17025:2005,09g06Ine wyma-
gania dotyczace laboratoriéw
badawczych i wzorcujacych”
Liczba akredytowanych pod-
miotéw przekroczyta juz daw-
no 1000. Jednak w dalszym
ciggu funkcjonujg laboratoria,
ktére z réznych powoddéw nie

planuja wdrozenia systemu
zarzadzania zgodnego z nor-
ma PN-EN ISO/IEC 17025:2005.
Powodow takiej decyzji jest
wiele. Jednym z nich sa koszty
utrzymywania systemu oraz
duze wymagania formalne
i techniczne. By¢ moze w kal-
kulacji zyskow i strat przewa-
za ta druga opcja. Dodatkowo
mitem sa ilosci powstajacej
dokumentacji. Problem braku
akredytacji dotyczy czesto ma-

laboratoria
akredytowane

laboratoria
nieakredytowane

tych laboratoriéw, gdzie ilos¢
personelu jest niewielka i de-
cyzja o akredytacji wigzataby
sie z zatrudnieniem dodatko-
wych pracownikéw. Zdarza sie
rowniez, iz laboratoria przemy-
stowe, ktére wykonuja badania
jedynie na wiasne potrzeby
kontroli procesu nie widza ko-
niecznosci akredytacji.

A wiec laboratorium nieakre-
dytowane funkcjonuje i cze-
sto wykonuje istotne z punk-

tu widzenia procesu analizy
jakosciowe czy ilosciowe. Jak
w takim razie zweryfikowac
wiarygodnosé¢ wykonywa-
nych badan? Jedng z takich
mozliwosci jest udziat w bada-
niach biegtosci.

Badania biegtosci stanowia
jedno z istotniejszych na-
rzedzi stuzacych monitoro-
waniu i zapewnieniu jakosci
wynikéw badan, dlatego tez
wiekszos$¢ organizacji ocenia-

laboratoria akredytowane

laboratoria
nieakredytowane

Rys. 1. Rozktad udziatu laboratoriow w PT - runda III/2014 Rys. 2. Rozktad udziatu laboratoriéw w PT — runda III/2013
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jacych kompetencje technicz-
ne laboratoriéw wymaga lub
oczekuje satysfakcjonujacych
osiggnie¢ w programach PT
jako istotnego potwierdzenia
zdolnosci laboratorium do
uzyskiwania  wiarygodnych
wynikéw. W  dokumencie
PCA DA-05 ,Polityka doty-
czaca uczestnictwa w bada-
niach biegtosci” czy EA-4/18
Wytyczne dotyczace pozio-
mu i czestosci uczestnictwa
w badaniach biegtosci” znaj-
dziemy szczegétowe zasady
uczestnictwa laboratoriéw
w badaniach biegtosci.Waru-
nek regularnego uczestnictwa
laboratoriow w programach
badan biegtosci jest jednym
z podstawowych elementow
oceny kompetencji technicz-
laboratoriéw. Dlatego
niezbedne jest aby prowa-
dzacy takie programy dziatali
zgodnie z zasadami doty-
czacymi prowadzenia profe-
sjonalnie zarzadzanych pro-
graméw biegtosci, zaréwno

nych

w rozumieniu wymagan tech-
nicznych jak i procedur staty-
stycznych oraz zarzadzania
jakoscia. Dokumentem, sta-
nowigcym podstawowe wy-
magania dla organizatoréw
badan biegtosci jest norma
PN-EN ISO/IEC 17043:2011,
w ktérej znajdziemy takie
wytyczne i zasady, a takze
kryteria, ktére organizator
programéw badan biegtosci
powinien spetnia¢ aby zosta¢
uznanym za kompetentnego
dooferowania okreslonych ro-
dzajow programéw PT.

CLP-B zajmuje sie organizacja
miedzylaboratoryjnych ba-
dan biegtosci od 2004 roku.
Od tego czasu nieprzerwanie
organizuje rundy badan bie-
gtosci w zakresie badan wegla

kamiennego; do 2013 roku
byty to trzy rundy w roku, a od
2014 roku cztery rundy w roku.
W ostatniej rundzie badan
biegtosci (czerwiec 2014 r.)
w zakresie wegla kamiennego
udziat wzieto 55 uczestnikéw.
Od poczatku swojej dziatal-
nosci w zakresie organizacji
badan biegtosci CLP-B zorga-
nizowato ponad 50 réznych
rund badan. Osrodek Badan
Biegtosci CLP-B LABTEST ofe-
ruje w ramach swojej dziatal-
nosci m.in. programy badan
biegtosci w zakresie oznacza-
nia parametréw fizykoche-
micznych wegla kamiennego,
popiotu z wegla kamiennego,
biomasy do celéw energe-
tycznych, popiotu z biomasy,
koksu z wegla kamiennego,
a takze jako pierwszy w Pol-
sce uruchomit akredytowane
programy badan biegtosci
w zakresie oznaczania wolnej
krystalicznej krzemionki w py-
tach oraz oznaczania sktadu
probek gazowych metoda
chromatografii gazowej. Ce-
lem organizowanych badan
biegtosci jest dostarczenie
uczestnikom wiedzy o po-
siadanym poziomie jakosci
wykonywanych ustug na tle
innych laboratoriow. Uczest-
nik uzyskuje podstawy do
przeprowadzenia oceny tech-
biegtosci
rium w objetym programem
zakresie badan, a stali uczest-

nicznej laborato-

nicy maja mozliwos¢ monito-
rowania zmiennosci wskazni-
kéw osiggniec w czasie. Udziat
w badaniach biegtosci pozwa-
la potwierdzi¢ oraz doskona-
lic kompetencje w zakresie
oferowanych w programach
analiz, a takze jest nieocenio-
nym narzedziem wczesnego
wykrywania nieprawidtowo-

$ci i identyfikowania ewentu-
alnych probleméw.

Publikacja poswiecona jest
ocenie biegtosci laboratoriéw
bioracych udziat w rundach
programu PT na przetomie
2013/2014 roku z zakresu ozna-
czania parametrow fizykoche-
micznych wegla kamiennego,
ze szczegblnym uwzglednie-
niem wynikéw uzyskiwanych
przez laboratoria nieposiadaja-
ce akredytacji w zakresie obje-
tym programem.

Opis programu badan bie-
glosci

Program badan miat charakter
otwarty, ilosciowy oraz jedno-
czesnego uczestnictwa i ad-
resowany byt do wszystkich
laboratoriéw weglowych m.in.
kopalh wegla, cementowni,
elektrocieptowni oraz wszel-
kich laboratoriow komercyj-
nych, ktére w ramach swojej
dziatalnosci zajmuja sie analiza
wegla kamiennego oraz po-
piotu z wegla kamiennego.
Program badania biegtosci
polegat na poréwnaniach
miedzylaboratoryjnych  wy-
nikdbw badan probek wegla
przygotowanych z materiatu
podstawowego,  réwnocze-
Snie rozsytanych do uczestni-
czacych laboratoriéw, w celu
wykonania badan réwnocze-
Snie przez wszystkich uczest-
nikéw. Po zakonczeniu kazdej
rundy badan, wyniki sa od-
sytane przez uczestnikow do
organizatora i poréwnywane
z wartosciami przypisanymi.
W analizowanej rundzie, tj.
[l rundzie badan w 2013 roku
udziat wzieto 40 laboratoriow,
w tym 18 nieakredytowanych.
Natomiast w | rundzie ba-
dan w 2014 roku udziat brato
34 uczestnikéw, w tym 16 nie-
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akredytowanych. Populacja
laboratoriéw nie posiadaja-
cych akredytacji w omawia-
nych rundach wynosita wiec
okoto 40%.

Program badan byt organi-
zowany realizowany
w oparciu o zalecenia i wy-

oraz

magania normy PN-EN SO/
IEC 17043:2011 ,Ocena zgod-
nosci. 0Ogdélne wymagania
dotyczace badania biegtosci’,
dokumentu PCA DAPT-01
+Akredytacja organizatoréw
badan biegtosci. Wymagania
szczegbtowe” oraz normy ISO
13528:2005 ,Statistical Metod
for Use i Proficiency Testing by
Interlaboratory Comparisons”.
Organizator, w zadnym z re-
alizowanych etapow badan
biegtosci nie korzystat z ustug
podwykonawcow. Uczestnicy
nie mieli obowiazku wykony-
wania wszystkich oferowa-
nych w programie badan lecz
mogli dokona¢ ich wyboru
wedtug wiasnych mozliwo-
$ci technicznych, wzglednie
potrzeb. Wazne jednak byto,
aby stosowali metody badan
zgodne z metodami rutyno-
wo stosowanymi w ich la-
boratoriach, z wylaczeniem
przypadkéw kiedy organiza-
tor zalecit stosowanie odpo-
wiednich metod badawczych
np. w przypadku oznaczania
czesci lotnych. Obiekty badan
rozestane do uczestniczacych
laboratoriéw zostaty przygo-
towane wedtug odpowied-
nich procedur organizatora
opisanych w dokumentach
systemowych, z
niem wszelkich wytycznych
dotyczacych  jednorodnosci
oraz stabilnosci materiatu do
celu badan PT/ILC. W zwigzku
z koniecznoscig dostarczenia
do uczestnikow jednakowych

zachowa-
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pod wzgledem witasciwosci
fizykochemicznych obiektéw,
wprowadzono system proz-
niowego pakowania obiek-
tow badan, w celu opdznie-
nia proceséw starzeniowych
i zagwarantowania stabilnosci
obiektéw. Uczestnicy badan
poréwnawczych zostali
bligowani do wykonywania
oznaczen bezposrednio po
rozpakowaniu lub
w innym razie przechowywa-
niu ich co najmniej do czasu

Z0-

probek

zakonczenia badan w atmos-
ferze beztlenowej (azot, ar-
gon).

Zakres badan dotyczacy préb-
ki wegla kamiennego, ktéry
bedzie celem analizy, obej-
mowat: oznaczanie zawarto-
$ci popiotu, ciepta spalania,
czesci lotnych, siarki, chloru,
fosforu, wegla pierwiastko-
wego, azotu oraz wodoru.
Analiza rezultatéw zostanie
ograniczona do parametrow,
ktérych oznaczania podjeta
sie najwieksza statystycznie
populacja uczestnikéw.

Analiza wynikéw

Opracowujac raport z prze-
prowadzonych badan bie-
gtosci skrupulatnie oceniane
sq rezultaty osiggane przez
uczestnikdw. Raz, obserwo-
wany jest rozrzut wynikéw,
dwa badana stabilno$¢ ba-
danego materiatu w czasie.
W kazdej rundzie badania
biegtosci wyniki badan uzy-
skane przez uczestnikow sa
analizowane pod wzgledem
uzyskiwanych wynikéw zado-
walajacych, watpliwych i nie-
zadowalajacych. Do oceny
rezultatébw dziatania uczest-
nikéw badan biegtosci stosu-
je sie opcjonalnie statystyke
osiagnie¢ wg normy PN-EN
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ISO/IEC 17043:2011 (zafgcz-
nik B, pkt.B.3.1), wyrazona za
pomoca nastepujacych para-
metréw statystycznej oceny
danych ilosciowych: wskaznik
z, wskaznik z, oraz wskaznik
zeta.

Zebrany materiat i wiasne
przemyslenia w duzej mierze
sq inspiracjg niniejszego ar-
tykutu. Dalsza analiza udziatu
i osiaganych rezultatow labo-
ratoridw nieakredytowanych
oparta jest na wynikach jed-
nych z ostatnich rund badan
biegtosci w zakresie badania
wegla kamiennego - runda
1/2014 oraz runda [11/2013.

Do oceny biegtosci uczestni-
kow, w przypadku parame-
tréw dla ktérych uzyskano
populacje wynikéw réwna
lub wieksza od 10, wybrano
statystyke osiaggnie¢ wyrazo-
ng za pomocy wskaznika ,z"
Przyjmuje sie, ze wskaznik ,z"
moze osiggac jeden z trzech
poziomow:

|z | <2=
poziom zadowalajacy,

2< |z | <3=
poziom watpliwy,

| z | 23=
poziom niezadowalajacy.

Ocena rezultatéw uczestni-
kow w kazdej z analizowanych
rund zostata odniesiona do
liczby rezultatéw watpliwych
i niezadawalajacych do ogol-
nej liczby rezultatow z osobna
dla laboratoriéw akredytowa-
nych i laboratoriéw nieakre-
dytowanych (rysunki 3-7).
W rundzie 1/2014 procentowo
wiekszy udziat wynikéw wat-
pliwych i niezadawalajacych
generowany byt przez labora-
toria nieakredytowane. Zupet-
nie odmiennie prezentuja sie
wyniki uzyskane przez uczest-
111/2013.
Z analizy danych wynika, ze

nikdbw w rundzie

100%

80%

60%

40%

20%

0%

laboratoria
akredytowane

laboratoria
nieakredytowane

M rezultaty watpliwe

M pozostate

Rys. 3. Rozkfad rezultatéow watpliwych - runda I/2014 dla 2<z<3
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Rys. 6. Rozktad rezultatow niezadawalajacych - runda I1I/2013 dla z>3

procentowo wiekszy udziat
wynikéw watpliwych i nieza-
dawalajacych generowany
byt przez laboratoria akredy-
towane. Taka interpretacja
jest by¢ moze zaskakujaca,
gdyz laboratoria akredytowa-
ne winny jawic¢ sie jako spet-
niajace najwyzsze standardy
jakosci. Tak naprawde i w jed-
nym drugim przypadku ilosci
wynikéow niezadawalajacych
nie s duze, jest to populacja
kilku wynikéw. Tym co moze
niepokoic jest fakt, iz uzyska-

niezadawalajace,
mimo ze jest ich stosunkowo

ne wyniki

niewiele, w kilku przypadkach
drastycznie odstajg od war-
tosci przypisanej dla danego
parametru.

Dokonano wiec gtebszej ana-
lizy pod katem wagi i istotno-
$ci oznaczanego parametru.
Jako podstawowe wybrano
dwa parametry — oznaczenie
zawartosci popiotu i ciepta
spalania.

Sa to dwa istotne parametry
rzutujgce bezposrednio na

jakos¢, a co za tym idzie, cene
badanego paliwa. S3 to tzw.
parametry rozliczeniowe,
ktore bezposrednio skorelo-
wane sg z dochodem badz
realng stratg dla dostawcy/
odbiorcy wegla kamiennego.
Dodatkowo pamietac nalezy,
ze parametry te wptywaja
istotnie na oznaczenie emisji
dwutlenku wegla (gtéwnie
ciepto spalania). Jezeli przed-
siebiorstwo, do ktérego nale-
zy laboratorium, uczestniczy
we wspdélnotowym systemie
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handlu emisjami, kazdy wy-
nik watpliwy badz niezada-
walajacy stwarza realne za-
grozenie btednych rozliczen.
Gdyby jeszcze zatozy¢, ze
wyniki te uktadatyby sie wy-
tacznie jako niekorzystne tzn.
zawyzatyby ilos¢ jednostek
CO, - laboratorium w prosty
sposOb przyczyni¢ sie moze
do obnizenia kondycji fi-
nansowej przedsiebiorstwa.
Wiarygodnos¢ uzyskiwanych
wynikéw badan ma wiec
ogromne znaczenie.

Narys. 7-10 znajduja sie rezul-
taty dziatania uczestnikéw ba-
dan rundy 1/2014 oraz 111/2013
w postaci wskaznika ,z" z wy-
szczegdblnieniem osiggniec
watpliwych oraz niezadowa-
lajacych uzyskanych przez
laboratoria nieakredytowane
i akredytowane.

W przypadku oznaczania cie-
pta spalania poziom niezado-
walajacy osiggnety 3 laborato-
ria. Dwa z nich to laboratoria
akredytowane (nr uczestnika
201 26), kolejne nr 9 to labora-
torium nieakredytowane.

O ile w przypadku oznacza-
nia zawartosci popiotu wynik
niezadowalajacy dotyczyt
gtéwnie laboratoridw nieakre-
dytowanych, to w przypadku
oznaczania ciepfa spalania sy-
tuacja jest odmienna.

Whioski

CLP-B jako organizator badan
biegtosci zaobserwowat dwie
tendencje. Poniewaz zgod-
nie z wymogami PCA kazdy
negatywny wynik uzyskany
w badaniach biegtosci nalezy
zgtaszac¢ do PCA, co w efekcie
moze wigzac sie z zawiesze-
niem akredytacji w danym
obszarze badan lub prze-
prowadzeniem dodatkowej
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Rys. 7. Wskazniki osiagnie¢ ,z” uczestnikéw w badaniach PT - runda I/2014. Oznaczenie zawartoéci popiotu A9 %]
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Rys. 8. Wskazniki osiagnie¢ ,z” laboratoriéow w badaniach PT - runda I/2014. Oznaczenie ciepta spalania Q.[kJ/kg]

oceny, niektére akredytowa-
ne laboratoria zmniejszyty
czestotliwos¢ udziatu w PT.
Wida¢ to wyraznie wiasnie
w badaniach wegla kamien-
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nego, gdzie niektérzy uczest-
nicy wczesniej weryfikowali
jakos¢ swoich badan trzy razy
w roku, a obecnie jedynie raz
na rok. By¢ moze obawa uzy-
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skania negatywnego rezulta-
tu, a nastepnie negatywnej
oceny przez PCA zaplanowa-
nych do takiego rezultatu ko-
rekcji i dziatan korygujacych

spowodowata, ze laboratoria
mniej chetnie zgtaszajg sie do
udzialu w zorganizowanych
badaniach biegtosci. Nie jest
to dobra tendencja. Trzeba
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Rys. 9. WskaZniki osiagnieé ,,z” uczestnikéw w badaniach PT - runda III/2013. Oznaczenie zawartosci popiotu A% %]
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mie¢ nadzieje, ze mniejsza
czestotliwo$¢ udziatu w bada-
nach PTrekompensowana jest
innymi metodami zapewnie-
nia jakosci badan. Przy czym
jednoznacznie zaznaczy¢ na-
lezy, iz nawet taka czestotli-
wos¢ weryfikacji kompetengji
technicznych uczestnikow
jest zgodna z wytycznymi
PCA, ktére obliguja laborato-
ria akredytowane do udziatu
w programach PT co najmniej
raz na cykl akredytacji dla kaz-
dej okreslonej poddyscypliny
(zgodnie z DA-05 wyd. 5 z dn.
17.11.2011 ).

Druga obserwacja dotyczy
udziatu laboratoriéw nieakre-
dytowanych, ktére z racjiiz nie
maja wdrozonego systemu
zarzadzania jakoscig wg PN-
-EN ISO/IEC 17025 : 2005, nie

34

posiadaja tym samym akredy-
tacji PCA, nie sg zobligowane
do uczestnictwa w badaniach
biegtosci. Zatem ich udziat
jest niczym nie wymuszony
i wynika bezposrednio z checi
zweryfikowania poziomu bie-
gtosci swojego laboratorium.
Z obserwacji Osrodka Badan
Biegtosci CLP-B LABTEST wy-
nika réwniez, ze w kazdej
z rund badan biegtosci w za-
kresie oznaczania parametréw
fizykochemicznych wegla
kamiennego uczestnicy nie-
akredytowani stanowig okoto
40% populacji. Zatem nalezy
jednoznacznie stwierdzi¢, iz
udziat w badaniach PT jest dla
tych laboratoriéw doskona-
tym narzedziem weryfikuja-
cym poziom i wiarygodnos¢
badan. Osobnym zagadnie-
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niem jest, ze laboratoria te
nie zawsze podaja wynik wraz
Z niepewnoscig rozszerzona
wyniku pomiaru, co znacznie
utrudnia przeprowadzenie
poprawnej analizy staty-
stycznej i ogranicza wachlarz
mozliwych do zastosowania
wskaznikéw osiggniec. Udziat
w badaniach biegtosci daje je-
dyna w swoim rodzaju szanse
na weryfikacje poprawnosci
stosowanych metod szaco-
wania niepewnosci wyniku
pomiaru. Szczegdtowa ana-
liza poréwnawcza podanych
przez uczestnikdw wartosci
niepewnosci wyniku pomiaru
moze znacznie przyczynic sie
do
sowanych technik analitycz-
nych przez laboratoria. Stad
nasuwa sie wniosek, ze wciaz

samodoskonalenia sto-

dla wielu laboratoriow ba-
dawczych, a szczegdlnie nie-
akredytowanych, szacowanie
niepewnosci wyniku pomiaru
stanowi
Przypominamy, ze test bie-
gtosci
stuzy nie tylko ocenie wiary-
godnosci wynikéw oznaczen,
ale takze stanowi podstawe
walidacji metod analitycz-
nych zgodnie z PN-EN 1SO/
IEC 17025:2005. Uzyskiwane
dane z tego typu badan moga
zosta¢ wykorzystane w proce-
sie wyznaczania niepewnosci

powazny problem.

miedzylaboratoryjnej

rozszerzonej oznaczanych pa-
rametrow.

* Dr inz. Aleksandra Burczyk,
dr Iwona Madejska; Centralne
Laboratorium Pomiarowo - Ba-
dawcze Sp. z 0.0., Jastrzebie Zdrdj



