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Streszczenie 
Zgodnie z Rozporz�dzeniem Ministra �rodowiska z dnia 12 wrze�nia 2008 roku (Dz. U. nr 183, poz. 

1142) w sprawie sposobu monitorowania wielko�ci emisji substancji obj�tych wspólnotowym systemem 

handlu uprawnieniami do emisji, analizy fizykochemiczne paliw powinny by� wykonywane w laborato-

riach maj�cych system zarz�dzania zgodny z norm� PN-EN ISO/IEC 17025:2005. W tak zarz�dzanych 

laboratoriach badawczych stosowane procedury i zasady gwarantuj� wiarygodno�� uzyskiwanych wyni-

ków bada�. Wa�nym elementem systemu zarz�dzania jest równie� badanie biegło�ci, które mo�e by�
oceniane na podstawie wyników uzyskiwanych w badaniach mi�dzylaboratoryjnych. 

Przekonanie, �e w laboratorium s� wykonywane wiarygodne badania, jest najwa�niejsz� spraw� dla 

klientów korzystaj�cych z jego usług. Programy bada� mi�dzylaboratoryjnych s� wykorzystywane przez 

jednostki akredytuj�ce laboratoria do oceny zdolno�ci laboratoriów do kompetentnego wykonania bada�  
i pomiarów. 

W artykule przedstawiono wyniki pierwszej tury mi�dzynarodowych bada� porównawczych, zorga-

nizowanych przez Zakład Oceny Jako�ci Paliw Stałych Głównego Instytutu Górnictwa. 

Badania porównawcze zostały zorganizowane dla polskich firm energetycznych, uczestnicz�cych  

w programie handlu uprawnieniami do emisji oraz dla firm zagranicznych i przedstawicieli firm zagra-

nicznych w Polsce. 

Results of the first round of international comparative tests with respect to hard 
coal quality parameters 

Abstract 
In conformity with the Order of the Minister of Environment of 12 September 2008 (Journal of Laws 

of the Republic of Poland No 183, item 1142) on the way of monitoring of the emission quantity of 

substances comprised by the European Union Emission Trading Scheme, physico-chemical analyses of 

fuels should be carried out in laboratories having a management system consistent with the PN-EN 

ISO/IEC 17025:2005 standard. In testing laboratories managed in such a manner the applied procedures 

and principles guarantee the reliability of obtained test results. An important element of the management 

system is also the proficiency testing, which can be assessed on the basis of results obtained in 

interlaboratory tests.  

The conviction that in the laboratory are carried out reliable tests is the most important matter for the 

clients using its service. The programmes of interlaboratory tests are used by bodies accrediting 

laboratories for the evaluation of capacity of laboratories for competent performing of tests and 

measurements. 

The article presents the results of the first round of international comparative tests, organised by the 

Department of Solid Fuels Quality Assessment of the Central Mining Institute. 

The comparative tests have been organised for Polish energy companies participating in the emissions 

trading programme as well as for foreign firms and representatives of foreign firms in Poland. 

                                                          
∗ Główny Instytut Górnictwa 
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1. WPROWADZENIE 

Według Rozporz�dzenia Ministra �rodowiska z dnia 12 wrze�nia 2008 roku  

(Dz. U. nr 183, poz. 1142) w sprawie sposobu monitorowania wielko�ci emisji sub-

stancji obj�tych wspólnotowym systemem handlu uprawnieniami do emisji (Rozpo-

rz�dzenie 2008), analizy fizykochemiczne paliw powinny by� wykonywane w labora-

toriach maj�cych system zarz�dzania zgodny z norm� PN-EN ISO/IEC 17025:2005. 

W tak zarz�dzanych laboratoriach badawczych stosowane procedury i zasady gwaran-

tuj� wiarygodno�� uzyskiwanych wyników bada�. Wa�nym elementem systemu za-

rz�dzania jest równie� badanie biegło�ci, które mo�e by� oceniane na podstawie wy-

ników uzyskiwanych w badaniach mi�dzylaboratoryjnych.  

Badania mi�dzylaboratoryjne mog� by� wykorzystywane do: 

• okre�lania zdolno�ci do wykonywania konkretnych bada� i pomiarów, 

• monitorowania osi�gni�� laboratorium w zakresie dokładno�ci wykonywanych analiz, 

• identyfikowania problemów oraz inicjowania działa� koryguj�cych z zakresu kompe-

tencji technicznych personelu, 

• sprawdzania i wzorcowania aparatury, 

• ustalania efektywno�ci i porównywalno�ci nowych metod badawczych, 

• okre�lania cech charakterystycznych nowej metody badawczej. 

Badania mi�dzylaboratoryjne s� wa�nym narz�dziem wykorzystywanym do pod-

niesienia jako�ci, a tak�e pozwalaj� na monitorowanie mo�liwo�ci analitycznych labo-

ratoriów oraz porównywanie uzyskiwanych przez nie wyników z wynikami uzyski-

wanymi przez podobne laboratoria. Przekonanie, �e w laboratorium s� uzyskiwane 

wiarygodne rezultaty, jest najwa�niejsz� spraw� dla klientów korzystaj�cych z jego 

usług. Programy bada� mi�dzylaboratoryjnych s� wykorzystywane przez jednostki 

akredytuj�ce laboratoria do oceny zdolno�ci laboratoriów do kompetentnego wyko-

nywania bada� i pomiarów (Przewodnik ISO/IEC 1997).  

W artykule przedstawiono wyniki pierwszej tury mi�dzynarodowych bada�  
porównawczych, zorganizowanych przez Zakład Oceny Jako�ci Paliw Stałych Głów-

nego Instytutu Górnictwa. Badania te dotyczyły polskich firm energetycznych, 

uczestnicz�cych w programie handlu uprawnieniami do emisji oraz firm zagranicz-

nych i przedstawicieli firm zagranicznych w Polsce.  

2.  PRZEDMIOT I METODYKA ORGANIZACJI BADA�
PORÓWNAWCZYCH 

System bada� porównawczych funkcjonuje według okre�lonego planu: nabór 

uczestników, przygotowanie materiału do bada� (PN-G-04502:1990; Róg i in. 2008), 

badania jednorodno�ci przygotowanego materiału (Volk 1973), dystrybucja próbek 

kontrolnych do uczestników bada�, zebranie i analiza otrzymanych wyników, sporz�-
dzenie raportu ko�cowego zawieraj�cego wnioski z danej tury bada� mi�dzylaborato-

ryjnych, stanowi�cego jednocze�nie �wiadectwo z bada� porównawczych. Wszystkie 

dokumenty oraz raport ko�cowy s� sporz�dzone w j�zyku polskim dla polskich 

uczestników oraz w j�zyku angielskim – dla uczestników zagranicznych.  
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Pierwsza tura mi�dzynarodowych bada� porównawczych została zorganizowana  

w 2010 r. Zakres bada� obejmował nast�puj�ce parametry jako�ciowe w�gla kamiennego: 

zawarto�� wilgoci (PN-G-04560:1998; PN-G-04511:1980), popiołu (PN-G-04560:1998; 

PN-ISO 1171:2002), siarki całkowitej (PN-G-04584:2002; PN-ISO 334:1997), pierwiast-

ka w�gla (PN-G-04571:1998) oraz ciepła spalania (PN-G-04513:1981. Podstaw� bada�
stanowiły wytyczne i narz�dzia statystyczne zamieszczone w Przewodniku ISO/IEC 43-1 

(1997) oraz w Przewodniku ISO/IEC 35 (1989).  

Zaproszenia do wzi�cia udziału w badaniach porównawczych zostały skierowane 

do: 

• laboratoriów zakładów energetycznych, 

• laboratoriów zwi�zanych z górnictwem (zakłady górnicze), 

• laboratoriów działaj�cych samodzielnie poza strukturami organizacyjnymi wymie-

nionymi powy�ej, 

• polskich filii laboratoriów zagranicznych, 

• laboratoriów zagranicznych. 

W pierwszej turze mi�dzynarodowych bada� porównawczych w�gla kamiennego 

w 2010 r. wzi�ło udział 11 uczestników, z czego siedem to laboratoria polskie, dwa to 

filie laboratoriów zagranicznych oraz dwa to laboratoria zagraniczne. Tylko sze��  
z nich miało akredytacj�. 

Uczestnicy do oznaczania parametrów stosowali ró�ne metody i ró�ne urz�dzenia 

analityczne, które zestawiono w tabeli 1. 
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3. PRZYGOTOWANIE PRÓBEK KONTROLNYCH DO BADA�

Do bada� pobrano pi�� próbek ogólnych o masie około 100 kg z pi�ciu kopal�
produkuj�cych w�gle energetyczne. Próbki te skruszono w cało�ci do uziarnienia po-

ni�ej 3 mm i przygotowano z ka�dej z nich próbki laboratoryjne. Próbki laboratoryjne 

doprowadzono do stanu powietrzno suchego, susz�c je w temperaturze pokojowej. 

Nast�pnie całe próbki laboratoryjne zmielono do uziarnienia poni�ej 0,2 mm. Wszyst-

kie czynno�ci wykonano zgodnie z norm� PN-G-04502 (1990). 

Zmielone próbki laboratoryjne w�gla podzielono na próbki kontrolne, o masie 

około 200 g, z przeznaczeniem dla ka�dego uczestnika. Ka�dy z uczestników otrzy-

mał komplet pi�ciu próbek kontrolnych w�gla kamiennego o zró�nicowanych parame-

trach jako�ciowych. Dla ka�dej przygotowanej próbki kontrolnej wykonano analizy 

sprawdzaj�ce na: zawarto�� popiołu, siarki całkowitej, pierwiastka C oraz ciepło spa-

lania. 

4. BADANIA JEDNORODNO�CI PRÓBEK 

Na wszystkich przygotowanych próbkach kontrolnych wykonano analizy spraw-

dzaj�ce, polegaj�ce na trzykrotnym oznaczeniu zawarto�ci popiołu i pierwiastka w�-
gla. W ten sposób uzyskano serie wyników dla ka�dego badanego parametru, składa-

j�ce si� z trzech wyników. 

W celu okre�lenia jednorodno�ci próbek kontrolnych oraz istotno�ci statystycznej 

serii wyników, uzyskanych podczas wykonywania analiz sprawdzaj�cych ka�dej 

próbki kontrolnej, przeprowadzono testy t-Studenta i F-Snedecora (Volk 1973). 

Test t-Studenta umo�liwia okre�lenie istotno�ci ró�nicy warto�ci �rednich, obli-

czonych dla dwóch niezale�nych serii pomiarowych, licz�cych odpowiednio Nx oraz 

Ny wyników. 

W pierwszej kolejno�ci obliczono odchylenie standardowe S dla wszystkich serii 

pomiarowych, korzystaj�c ze wzoru 
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gdzie: 

S  – odchylenie standardowe serii pomiarowej, 

Xi  – kolejne warto�ci parametru otrzymane dla danej próbki kontrolnej,

X  – �rednia arytmetyczna otrzymanych warto�ci parametru w danej próbce kon-

trolnej, 

N  – liczba wyników oznaczania parametru w danej próbce kontrolnej. 

Nast�pnie wyniki, wyliczonych odchyle� standardowych S z serii, pogrupowano  

w pary, które porównywano ze sob�. Dla tych par obliczono ł�czne odchylenie stan-

dardowe Sc, wyra�one wzorem 
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gdzie: 

Sx, Sy  – odchylenia standardowe serii pomiarowych x oraz y według wzoru (1), 

Sx
2
, Sy

2
  – wariancje dla serii pomiarowych x oraz y, 

Nx, Ny  – liczba wyników oznaczania pomiarów w seriach pomiarowych x oraz y. 

W ostatnim etapie testu t-Studenta obliczono warto�� t według wzoru 
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gdzie yx XX , – �rednie arytmetyczne parametrów w seriach pomiarowych x oraz y. 

Otrzymane warto�ci t porównano z warto�ci� tablicow� tkrt (Volk 1973). 

Te same serie wyników poddano ocenie testem F-Snedecora, który jest testem 

istotno�ci ró�nicy precyzji, charakteryzuj�cej dwie porównywane serie wyników.  

W te�cie tym porównuje si� dwie warto�ci odchyle� standardowych Sx i Sy (o odpo-

wiednich stopniach swobody vx = Nx – 1 i vy = Ny – 1). Test F mo�e zatem odpowie-

dzie� na pytanie: czy obydwie badane serie wyników s� równorz�dnie precyzyjne, to 

znaczy czy s� statystycznie identyczne dla okre�lonego poziomu istotno�ci.  

W tym przypadku przeanalizowano równo�� dla identycznego kwantylu granicz-

nego Fkryt podan� wzorem 

2

2

y

x

S

S
F =  (4) 

Mo�na jednak zauwa�y�, �e relacja (4) jest symetryczna i równie dobrze mo�e 

by� rozpatrywana jako odwrotno��, czyli 

 F’ 
F

1
= (5) 

Nast�pnie otrzymane warto�ci F oraz F’ porównano z warto�ci� tablicow� Fkryt

(Volk 1973). 

Je�li porównywane warto�ci t, F i F’, dla wszystkich par, nie przekraczaj� warto�-
ci krytycznych, odpowiednio tkryt, Fkryt, podanych w tablicach statystycznych (Volk 

1973), nale�y uzna�, �e wszystkie próbki s� jednorodne pod wzgl�dem jako�ci i mo�-
na je u�y� do bada� mi�dzylaboratoryjnych. Je�li jednak która� z porównywanych 

warto�ci t, F, F’ przekroczyłaby warto�ci krytyczne tkryt, Fkryt, nale�ałoby odrzuci�
próbk� kontroln�, do której te warto�ci si� odnosz� i zast�pi� j� now�. 

Obu testom, jak podano wcze�niej, poddano wyniki oznaczania zawarto�ci popio-

łu oraz pierwiastka w�gla, uzyskane dla ka�dej z próbek kontrolnych. Wyznaczone 

warto�ci statystyczne ka�dego z testów porównano z warto�ciami krytycznymi. War-
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to�� krytyczna tkryt (dla poziomu ufno�ci P = 95%) była równa 2,306, natomiast Fkryt

(dla poziomu ufno�ci P = 95%) – 6,39.  

Wyznaczone warto�ci statystyczne oraz warto�ci krytyczne obu testów podano  

w tabelach 2 i 3. 
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Z tabel 2 i 3 wynika, �e ka�da otrzymana warto�� statystyczna dla ka�dego para-

metru, jest ni�sza od warto�ci krytycznej, co �wiadczy o tym, �e: według testu  

t-Studenta zachodzi równorz�dno�� otrzymanych wyników oznaczania zawarto�ci 

popiołu oraz zawarto�ci pierwiastka w�gla dla w�gla kamiennego, natomiast według 

testu F-Snedecora zachodzi równorz�dno�� w kategorii rozkładu bł�du (precyzji). 

5. ANALIZA WYNIKÓW BADA�

Na rysunkach od 1 do 4 przedstawiono �rednie wyniki bada�, uzyskane przez 

uczestników.  
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Dla ka�dego z analizowanych parametrów fizykochemicznych wyznaczono war-

to�� przypisan� X, która jest �redni� warto�ci� ze wszystkich wyników danego para-

metru, otrzymanych przez uczestników bada�, dla danej próbki kontrolnej (tab. 4). 
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Nast�pnie na podstawie wszystkich wyników danego parametru obliczono odchylenia 

standardowe S, według wzoru (1) – tabela 5 oraz wska�niki z, według wzoru (6), które 

posłu�yły do oceny biegło�ci laboratoriów (tab. 6) 

s

Xx
z

−
=  (6) 

gdzie: 

x  – warto�� parametru uzyskana przez uczestnika, 

X  – warto�� przypisana (�rednia przypisana) czyli �rednia arytmetyczna z wyni-

ków bada�, otrzymanych przez uczestników dla danego parametru, 

s  – odchylenie standardowe wyników bada� parametru, otrzymanych przez 

uczestników. 
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W tabeli 6 oraz na rysunku 5 podano warto�ci wska�nika z uzyskane przez ka�de-

go z uczestników bada� mi�dzylaboratoryjnych.  

Wska�niki z dla ka�dego parametru porównano z kryteriami podanymi poni�ej, 

według Przewodnika ISO/IEC 43-1 (1997). 

W laboratorium uzyskano wynik: 

• zadowalaj�cy, je�li ,2≤z   

• w�tpliwy, je�li ,32 << z

• niezadowalaj�cy, je�li .3≥z

W tabeli 6 wyniki znajduj�ce si� na poziomie w�tpliwym zapisano kursyw�,  
a wyniki znajduj�ce si� na poziomie niezadowalaj�cym – pogrubion� czcionk�. 

Poziom zadowalaj�cy oznacza przedział mieszcz�cy si� mi�dzy dwiema liniami 

przerywanymi na rysunku 5; poziom w�tpliwy oznacza przedział, mieszcz�cy si�
mi�dzy lini� przerywan� a lini� ci�gł� pogrubion�, natomiast poziom niezadowalaj�cy 

oznacza przedział, mieszcz�cy si� poni�ej i powy�ej linii ci�głej pogrubionej. 

Po przeprowadzeniu analizy wyników i wyci�gni�ciu wniosków sporz�dzono 

raport, który przesłano ka�demu z uczestników bada�. 
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6. PODSUMOWANIE I OCENA WYNIKÓW  

Mi�dzynarodowe Badania Porównawcze zostały wykonane zgodnie z zaleceniami 

i wskazówkami zawartymi w Przewodniku ISO/IEC 43-1:1997 Badania biegło�ci 

poprzez porównania mi�dzylaboratoryjne oraz Przewodniku ISO/IEC 35 Certyfikacja 

materiałów odniesienia. Zasady ogólne i analiza statystyczna. Uzyskano nast�puj�ce 

wyniki: 

Próbki kontrolne 1  
Ró�nice mi�dzy wynikami uzyskanymi przez uczestników bada�, w przypadku 

oznaczania:  

• zawarto�ci popiołu A
d
 dochodziły do 0,57%,  

• ciepła spalania Qs
d
 dochodziły do 163 kJ/kg,  

• siarki całkowitej St
d
 dochodziły do 0,08%, 

• zawarto�ci pierwiastka w�gla Ct
d
 dochodziły do 0,70%.  

Wska�niki z okre�lone w wi�kszo�ci laboratoriów znajdowały si� na poziomie 

zadowalaj�cym ( 2≤z ). Jedynie w przypadku jednego laboratorium (numer 9), uzyskany 

wska�nik z przekraczał poziom zadowalaj�cy (dla oznaczania zawarto�ci popiołu).  

Próbki kontrolne 2  
Ró�nice mi�dzy wynikami uzyskanymi przez uczestników bada�, w przypadku 

oznaczania:  

• zawarto�ci popiołu A
d
 dochodziły do 0,37%,  

• ciepła spalania Qs
d
 dochodziły do 295 kJ/kg,  

• siarki całkowitej St
d
 dochodziły do 0,05%, 

• zawarto�ci pierwiastka w�gla Ct
d
 dochodziły do 0,83%.  

Wska�niki z okre�lone w wi�kszo�ci laboratoriów znajdowały si� na poziomie 

zadowalaj�cym ( 2≤z ). Jedynie w przypadku dwóch laboratoriów (numer 2 i 9), uzy-

skany wska�nik z przekraczał poziom zadowalaj�cy (dla oznaczania zawarto�ci siarki 

całkowitej oraz ciepła spalania).  

Próbki kontrolne 3 
Ró�nice mi�dzy wynikami uzyskanymi przez uczestników bada�, w przypadku 

oznaczania:  

• zawarto�ci popiołu A
d
 dochodziły do 0,35%,  

• ciepła spalania Qs
d
 dochodziły do 152 kJ/kg,  

• siarki całkowitej St
d
 dochodziły do 0,05%, 

• zawarto�ci pierwiastka w�gla Ct
d
 dochodziły do 0,99%.  

Wska�niki z okre�lone w wi�kszo�ci laboratoriów znajdowały si� na poziomie 

zadowalaj�cym ( 2≤z ). Jedynie w przypadku jednego laboratorium (numer 9), uzy-

skany wska�nik z przekraczał poziom zadowalaj�cy (dla oznaczania ciepła spalania).  
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Próbki kontrolne 4 
Ró�nice mi�dzy wynikami uzyskanymi przez uczestników bada�, w przypadku 

oznaczania:  

• zawarto�ci popiołu A
d
 dochodziły do 0,30%,  

• ciepła spalania Qs
d
 dochodziły do 214 kJ/kg,  

• siarki całkowitej St
d
 dochodziły do 0,04%, 

• zawarto�ci pierwiastka w�gla Ct
d
 dochodziły do 1,00%.  

Wska�niki z okre�lone dla wi�kszo�ci laboratoriów znajdowały si� na poziomie 

zadowalaj�cym ( 2≤z ). Jedynie w przypadku dwóch laboratoriów (numer 2 i 9), 

uzyskany wska�nik z przekraczał poziom zadowalaj�cy (dla oznaczania zawarto�ci 

siarki oraz ciepła spalania).  

Próbki kontrolne 5 
Ró�nice mi�dzy wynikami uzyskanymi przez uczestników bada�, w przypadku 

oznaczania:  

• zawarto�ci popiołu A
d
 dochodziły do 0,14%,  

• ciepła spalania Qs
d
 dochodziły do 251 kJ/kg,  

• siarki całkowitej St
d
 dochodziły do 0,04%, 

• zawarto�ci pierwiastka w�gla Ct
d
 dochodziły do 2,42%.  

Wska�niki z dla wszystkich laboratoriów znajdowały si� na poziomie zadowala-

j�cym ( 2≤z ). 

Przeprowadzona pierwsza edycja mi�dzynarodowych bada� porównawczych spo-

tkała si� z du�ym zainteresowaniem w�ród laboratoriów współpracuj�cych z Zakła-

dem Oceny Jako�ci Paliw Stałych Głównego Instytut Górnictwa oraz zagranicznych 

uczestników. Planuje si� przeprowadzenie kolejnej edycji takich bada�. 
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