Załącznik nr 1 do Procedury KPLB NR 1 wyd. 9 z dnia 04.12.2021 r.
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	prowadzonych przez Klub POLLAB - 
	Sekcję PETROL-GAZ


	Lp.
	Nazwa i adres organizatora 

badania biegłości
	Klub Polskich Laboratoriów Badawczych POLLAB

ul. Mory 8; 01-330 Warszawa

	1.
	Imię i nazwisko, organizacja koordynatora i innych osób zaangażowanych w projektowanie i działanie programu badania biegłości
	Koordynatorzy: 
1. Katarzyna Józefowicz, Dział Laboratorium, PERN S.A., Biuro w Warszawie – ocena statystyczna oraz opracowanie sprawozdania z badań
e-mail: katarzyna.jozefowicz@pern.pl ; tel. 519 155 637
2. Mariusz Sakowicz, Laboratorium Paliw Płynnych w Małaszewiczach, PERN S.A. – przygotowanie i wysłanie materiału badawczego.
e-mail: mariusz.sakowicz@pern.pl ; tel. 515 246 676

Weryfikator:

1. Grażyna Chojnacka, Zakład Analityczny, ORLEN Laboratorium S.A  
e-mail: grazyna.chojnacka@orlen.pl ; tel. 601 880 351 

Osoby odpowiedzialne za organizację badań PT posiadają kompetencje i wiedzę merytoryczną i techniczną niezbędną do pełnej organizacji badań biegłości. 

	2.
	Działania, które będą podzlecane oraz nazwy i adresy podwykonawców włączonych w realizację programu badania biegłości
	Badania gęstości w temp. 20 oC wg PN-EN ISO 12185:2002 oraz zawartości wody wg PN-EN 15489:2009, w celu oceny jednorodności oraz stabilności próbek zostaną zbadane w Laboratorium Paliw Płynnych i Ochrony Środowiska w Nowej Wsi Wielkiej, PERN SA. Osoba wykonująca powyższe badania nie może być zaangażowana w badania biegłości. 

	3.
	Kryteria uczestnictwa, które należy spełnić
	Do uczestnictwa w badaniach biegłości uprawnione są akredytowane i nieakredytowane laboratoria, laboratoria przygotowujące się do akredytacji, będące członkami  Klubu POLLAB oraz laboratoria niezrzeszone w Klubie.
Przystąpienie do uczestnictwa w badaniu biegłości jest jednoznaczne z zaakceptowaniem niniejszego planu. 

Każdy uczestnik jest zobowiązany do ścisłego przestrzegania terminu wykonania badań oraz terminu przesłania wyników badań do Koordynatora. Wyniki przesłane po terminie nie będą brane pod uwagę.

	4.
	Liczba i rodzaj oczekiwanych uczestników programu badania biegłości
	Przewidywana liczba wszystkich uczestników – ok. 15
Przewidywana liczba laboratoriów akredytowanych – ok. 15
Minimalna liczba laboratoriów – 10

	5.
	Wybór wielkości mierzonej (-ych) lub właściwości objętych badaniem biegłości, łącznie z informacją co uczestnicy mają identyfikować, mierzyć lub badać
	Badany obiekt – Etanol jako komponent benzyny silnikowej (zwany dalej Etanolem) w zakresie parametrów badań określonych w normie PN-EN 15376:2014-11 oraz w RMKiŚ z dnia 9 sierpnia 2021 r. (Dz.U. 2021 poz. 1707).
Badanie biegłości zostanie przeprowadzone zgodnie z wymaganiami normy PN-EN ISO/IEC 17043:2023-10 oraz ISO 13528:2022

	6.
	Opis zakresu wartości lub właściwości, lub obydwu, spodziewanych dla obiektów badania biegłości
	Zakres wartości typowy dla próbek Etanolu określonych w normie PN-EN 15376:2014-11 oraz w Rozporządzeniu Ministra Klimatu i Środowiska z dnia 
9 sierpnia 2021 r. w sprawie wymagań jakościowych dla biokomponentów, metod badań jakości biokomponentów oraz sposobu pobierania próbek biokomponentów (Dz.U. 2021 poz. 1707).

	7.
	Potencjalne główne źródła błędów występujących w odniesieniu do badania biegłości
	Główne źródła błędów:
· jednorodność próbki,

· stabilność próbki.

Inne źródła błędów:

· niewłaściwe przygotowanie próbki,

· postępowanie niezgodne z wytycznymi zawartymi w normie badawczej,

· wadliwa / uszkodzona aparatura badawcza,

· zmowa wśród Uczestników porównań (postępowanie zgodne z punktem 9.),

· błędy losowe.

	8. 
	Wymagania dotyczące wytwarzania, nadzorowania jakości, magazynowania i dystrybucji obiektów badania biegłości
	Materiał badawczy – Etanol pobrany został bezpośrednio z instalacji produkcyjnej w Zakładzie Bioagra ZPE Goświnowice z jednej tożsamej partii z tego samego zbiornika magazynowego (nr partii/zbiornika: 810A, data produkcji: 13.09.2023, data pobrania: 13.09.2023). Próbki pobierane były bezpośrednio do pojemników plastikowych pojemności 1 litr/każdy. Akcyza etanolu została opłacona zaraz po produkcji i napełnieniu butelek. Opakowania opatrzone zostały banderolą 
o nr od KS/BP/2304079065/22 do KS/BP/2304079114/22 co oprócz zakrętek samoplombujących dodatkowo zabezpiecza zgromadzony w nich materiał przed ingerencją i zmianą parametrów bioetanolu.  
Z przygotowanej partii obiektu badania zostanie wybrana losowo odpowiednia 
(ze względu na liczność uczestników) ilość próbek do oceny jednorodności 
i stabilności przygotowanego materiału. Próbki przeznaczone dla uczestników zostaną przekazane firmie kurierskiej. W przypadku wystąpienia uchybień takich jak 
np. opóźnienia w dostawie, uszkodzenia opakowania należy niezwłocznie o tym zdarzeniu powiadomić koordynatora badań. Dopuszcza się osobisty odbiór próbek przez uczestników w terminie rozsyłania próbek firmą kurierską, po wcześniejszym poinformowaniu o tym koordynatora badań. Identyfikacja próbek jest powiązana 
z numerami banderol, odczytując ostatnie trzy cyfry ciągu dłuższego numeru np. 065 dla banderoli KS/BP/2304079065/22.

	9.
	Racjonalne środki zapobiegawcze w celu zapobieżenia zmowie pomiędzy uczestnikami lub fałszowaniu wyników oraz procedury, które będą uruchomione jeżeli mieć będzie miejsce podejrzenie zmowy lub fałszowania wyników.
	Uczestnicy zostaną poinformowani o możliwości wykluczenia z oceny w programie, jeśli nastąpi podejrzenie zmowy lub fałszowania wyników.

Na Formularzu Zgłoszeniowym zostanie umieszczony zapis/zobowiązanie Uczestnika do wykonania badań i przekazania wyników bez porozumiewania się z uczestnikami i fałszowania wyników.
Koordynatorzy są odpowiedzialni za bezstronność w zakresie organizacji badań PT 
i nie pozwalają na to, aby naciski komercyjne, finansowe i inne zagrażały bezstronności. 
Koordynatorzy są odpowiedzialni za zarządzanie wszystkimi informacjami uzyskanymi lub wytworzonymi podczas realizacji PT i zobowiązani do ochrony danych osobowych zgodnie z obowiązującymi przepisami. 
Podczas opracowywania wyników badań nazwy laboratoriów będą kodowane. 

	10. 
	Opis informacji, którą należy dostarczyć uczestnikom oraz harmonogram realizacji kolejnych etapów programu
	Uczestnicy:
- powinni postępować z obiektem badań tak samo jak przy wykonywaniu badań rutynowych,

-  wynik badania podać z dokładnością określoną w metodzie badawczej,

- powinni podać niepewność pomiaru (wraz ze współczynnikiem rozszerzenia) każdego parametru,

- powinni dostarczyć  przekazać wyniki  w terminie wyznaczonym do maksymalnej daty wyznaczonej przez koordynatorów.
Harmonogram realizacji etapów programu obejmuje:

· opublikowanie informacji o badaniach biegłości do 19.01.2024. r.,

· zebranie od uczestników formularzy zgłoszeniowych do  31.01.2024. r.;

· przygotowanie materiału badawczego do wysyłki;

· sprawdzenie jednorodności próbek oraz sprawdzenie stabilności próbek w ustalonym odstępie czasowym (uwarunkowanym terminem trwania etapu programu związanego z nadesłaniem wyników przez uczestników);

· rozesłanie próbek do uczestników do 09.02.2024 r.
· data rozpoczęcia badań przez uczestników programu od 12.02.2024
· otrzymanie od uczestników wyników badań do 23.02.2024 r.;

· opracowanie Sprawozdania z badań biegłości wraz z oceną rezultatów działania;

· weryfikacja sprawozdania przez weryfikatora;

· rozesłanie do uczestników Sprawozdań z wynikami badań do 30.04.2024 r.
Wszelkie zapytania i wątpliwości dotyczące badania biegłości należy kierować na adres mailowy Koordynatora.
W przypadku nieprzewidzianych okoliczności koordynator zastrzega sobie prawo do zmian wyznaczonych terminów. O ewentualnych zmianach uczestnicy zostaną powiadomieni pocztą elektroniczną.

	11.
	Częstość lub daty dystrybucji obiektów badań biegłości do uczestników, ostateczne terminy przekazania wyników przez uczestników i, jeżeli zasadne, daty, kiedy uczestnicy powinni wykonać badania lub pomiary
	Data dystrybucji próbek                                                do 09.02.2024 r.


Data przesłania wyników badań do koordynatora        do 23.02.2024 r.


Data zakończenia programu i rozesłania wyników       do 30.04.2024 r.


	12.
	Wszelkie informacje dotyczące metod lub procedur, potrzebne uczestnikom do przygotowania materiału do badań i przeprowadzenia badań lub pomiarów
	Dostarczony obiekt badań należy traktować rutynowo, zgodnie z wymaganiami poszczególnych norm badawczych. Opakowanie z próbką należy otworzyć bezpośrednio przed rozpoczęciem badań.

	13.
	Procedury dotyczące metod badań lub pomiarów, które jeśli ma to zastosowanie, będą wykorzystane do badania jednorodności i stabilności obiektów badania biegłości oraz, jeżeli ma zastosowanie, określenie ich żywotności biologicznej
	Ocena jednorodności i stabilności obiektu badań zostanie sprawdzona zgodnie z normą PN-EN ISO/IEC 17043:2023-10 oraz punktem 6.1 i załącznikiem B normy ISO 13528:2022.

Ocena jednorodności i stabilności próbek przeprowadzona zostanie na podstawie wybranych parametrów: gęstości w temp. 20 oC wg PN-EN ISO 12185:2002 oraz zawartości wody wg PN-EN 15489:2009.
Ocena jednorodności:

Koordynator wykona ocenę jednorodności obiektu badań poprzez wyznaczenie międzypróbkowego odchylenia standardowego dla badanego parametru. W tym celu dla parametru ujętego w zakresie badań biegłości zostanie wykonana m-krotna (m ≥ 2) analiza g próbek wybranych losowo z przygotowanej partii materiału do badań 
w warunkach powtarzalności.

Miarą (nie)jednorodności obiektu badań jest międzypróbkowe odchylenie standardowe.

Ocena stabilności:

Ocena stabilności obejmować będzie m-krotną (m ≥ 2) analizę laboratoryjną g losowo wybranych próbek obiektu badań, wykonaną w warunkach powtarzalności, po zakończeniu rundy badań przez uczestników, a przed rozesłaniem sprawozdania 
z badań PT. Z otrzymanych wyników obliczona zostanie średnia ogólna i porównana z wartością średniej ogólnej obliczonej przy ocenie jednorodności.   
Badania na potrzeby oceny jednorodności i stabilności próbek zostaną wykonane 
w Laboratorium Paliw Płynnych i Ochrony środowiska w Nowej Wsi Wielkiej, PERN. S.A. 

	14.
	Przygotowanie jednolitych form sprawozdań, które będą stosować uczestnicy
	Formularz wyników badania biegłości stanowi załącznik nr 1 do niniejszego Planu. 
Sprawozdanie przekazane uczestnikom zostanie opracowane zgodnie z Procedurą KPLB NR 1 wyd. 9 z dnia 04.12.2021 r.

	15.
	Dokładny opis modelu statystycznego i metody analizy danych wykorzystywanych do określenia wartości przypisanej i do oceny wyników uczestników
	Wyznaczenie wartości przypisanej i odchylenia standardowego oraz ocena rezultatów działania uzyskanych przez uczestników zostaną przeprowadzone zgodnie 
z wymaganiami zawartymi w normach PN-EN ISO/IEC 17043:2023-10 oraz ISO 13528:2022. Wartości przypisane zostaną wyznaczone z wyników uczestników przy wykorzystaniu odpornych metod statystycznych opisanych w ISO 13528 
z uwzględnieniem wpływu danych odstających. Do oceny wyników badań zostanie zastosowane odchylenie standardowe odtwarzalności SR charakteryzujące precyzję metody znormalizowanej. Wyniki badań uzyskane przez uczestników będą analizowane pod względem uzyskanych wyników zadowalających, wątpliwych 
i niezadowalających. Do oceny wskaźników działania uczestników zostanie zastosowana opcjonalnie statystyka osiągnięć wg  PN-EN ISO/IEC 17043:2023-10  lub wg ISO 13528:2022, dostosowana do ilości uczestników. W przypadku mniejszej liczby uczestników nie będzie zastosowana technika statystyczna minimalizująca wpływ wyników skrajnych i wyniki zostaną sprawdzone testem Dixona w celu eliminacji wyników skrajnych, które nie będą brane do dalszych obliczeń. 
W przypadku mniejszej ilości uczestników - ocena wyników będzie miała charakter poglądowy. Każdorazowo wybrana statystyka osiągnięć będzie dostosowywana 
do utrzymania wiarygodności programu badań (np. w zależności od populacji uczestników).

	16.
	Źródło, spójność pomiarowa i niepewność pomiaru każdej wartości przypisanej
	Wartości przypisane zostaną wyznaczone z wyników uczestników przy wykorzystaniu odpornych metod statystycznych opisanych w ISO 13528:2022 
z uwzględnieniem wpływu danych odstających.

	17.
	Kryteria oceny rezultatów działania uczestników
	Do oceny wskaźników działania uczestników zostanie zastosowana opcjonalnie statystyka osiągnięć wg PN-EN ISO/IEC 17043:2023-10 lub wg ISO 13528:2022, dostosowana do ilości uczestników.

	18.
	Opis danych, raportów pośrednich lub informacji, które należy przekazać zwrotnie uczestnikom
	Nie dotyczy.

	19.
	Określenie zakresu w jakim zostaną opublikowane wyniki uczestników i wnioski wynikające z programu badania biegłości
	Wyniki uczestników i wnioski z programu badania biegłości zawarte zostaną w sprawozdaniu z badań biegłości. Sprawozdanie po weryfikacji przez Klub POLLAB zostanie przesłane w formie elektronicznej do Uczestników biorących udział w programie.

	20.
	Działania, które należy podjąć w wypadku zaginięcia lub uszkodzenia obiektów badania biegłości
	Zostanie przygotowana odpowiednia ilość obiektu do badań biegłości, aby była możliwość przekazania dodatkowej próby, w przypadku zagubienia lub uszkodzenia w trakcie dystrybucji. W przypadku zagubienia lub uszkodzenia próbek w czasie dystrybucji, uczestnicy zobowiązani są bezzwłocznie przekazać taką informację 
do koordynatora.


	Koordynator
	Katarzyna Józefowicz, Mariusz Sakowicz (11.01.2024)
nie wymaga podpisu

	
	

	Weryfikator 
	Grażyna Chojnacka (12.01.2024)
nie wymaga podpisu

	Przewodniczący/Członkowie Kolegium Sekcji/ Sekcji PETROL - GAZ (wpisać właściwą)
	Iwona Wasil, Katarzyna Józefowicz, Mariusz Sakowicz (12.01.2024)
nie wymaga podpisu

	
	

	Prezes/Członek Zarządu Klubu POLLAB
	 (imię, nazwisko, data)

nie wymaga podpisu


PLAN


 BADANIA BIEGŁOŚCI  / PORÓWNANIA MIĘDZYLABORATORYJNEGO (niepotrzebne skreślić)


NR 3/2024 


                 (wpisuje Sekretariat POLLAB)
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