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Krajowa Stacja Chemiczno-Rolnicza
w Warszawie

e —

Krajowa Stacja Chemiczno-Rolnicza w
Warszawie i 17 podlegtych jej Okregowych
Stacji w kraju sg panstwowymi jednostkami
budzetowymi dziatajgcymi na podstawie
ustawy o nawozach i nawozeniu

Krajowa Stacja podlega Ministerstwu

Rolnictwa i Rozwoju Wsi

gtdwnym zadaniem Stacji jest agrochemiczna
obstuga rolnictwa

Okregowe Stacje badajg gleby, rosliny, nawozy
mineralne i organiczne, osady Sciekowe, wody




Krajowa Stacja Chemiczno-Rolnicza

w Warszawie

05-075 Warszawa, ul. Zétkiewskiego 17
www.schr.gov.pl

= QOrganizator badan biegtosci PT-SChR PCA
= posiada akredytacje PCA od 2012r. e
= Nr certyfikatu PT 005 saomn

e ——

PT 005

= Dziedzina badan: badania chemiczne, analityka chemiczna,
badania wtasciwosci fizycznych

= Przedmiot badan: produkty rolne, woda, gleba, osady,
nawozy



http://www.schr.gov.pl/

DA-05 POLITYKA DOTYCZACA UCZESTNICTWA
W BADANIACH BIEGLOSCI

Wydanie 6 z dnia 22.04.2016 r.

3.4. PCA wymaga nastepujgcego minimalnego uczestnictwa w
programach PT:

= przed udzieleniem akredytacji - laboratorium powinno
przedstawic dowody uczestnictwa z pozytywnym wynikiem
przynajmniej w jednym programie PT dla kazdej z ,,poddyscyplin”
zgfoszonych do akredytacji

= po udzieleniu akredytaciji - laboratorium jest zobowigzane
. przedstawia¢ dowody dalszego uczestnictwa w badaniach
biegtosci, ktore sg odpowiednie do posiadanego zakresu
akredytacji i zgodne z wtasng politykq oraz opracowanym planem
uczestnictwa, obejmujgcym biezqgcy cykl akredytacji.




DA-05 POLITYKA DOTYCZACA UCZESTNICTWA
W BADANIACH BIEGtOSCI

Wydanie 6 z dnia 22.04.2016 r.

3.6. PCA nominuje akredytowane laboratoria do uczestnictwa w programach
PT organizowanych przez EA lub inne organizacje zrzeszajqgce jednostki
akredytujgce, w przypadkach uzyskania informacji o takich mozliwosciach.

3.7. PCA moze wskazac konkretne programy PT, w ktorych uczestnictwo dla
okreslonych laboratoriow jest obowigzkowe. W takich wypadkach niezbedne
informacje sq publikowane na stronie internetowej PCA lub podawane
poprzez IBOK.

- 3.9. PCA akceptuje wyniki badan biegfosci organizowanych przez

- akredytowanych oraz renomowanych organizatorow PT. Wszyscy
organizatorzy badan biegfosci powinni postepowac zgodnie z

- wymaganiami normy PN-EN ISO/IEC 17043.




Trudnosci w znalezieniu odpowiedniego
dostawcy PT (wymagania DA-05)

4.1. Laboratoria przy wyborze konkretnego programu PT powinny uwzglednic:

= obiekty badan biegtosci - powinny by¢ mozliwie najbardziej zblizone do tych,
ktore laboratorium bada/mierzy w swojej normalnej praktyce;

= mierzone cechy - okreslone do wyznaczenia w badanych/mierzonych probkach,
powinny byc¢ mozliwie najbardziej zblizone do tych, ktore laboratorium
bada/mierzy w tego typu probkach w swojej normalnej praktyce;

= wartosci mierzonych cech - powinny znajdowac sie w zakresie, ktore laboratorium
bada/mierzy w tego typu probkach, w swojej normalnej praktyce;

= opracowanie statystyczne - techniki statystyczne wykorzystywane do oceny
osiggnietych rezultatow powinny byc odpowiednie do mierzonych cech i metod
badan objetych programem, a kryteria dotyczqce akceptacji osiggnietych
rezultatow powinny byc jednoznacznie okreslone.




Trudnosci w znalezieniu
odpowiedniego dostawcy PT

1. Wzgledy ekonomiczne (przy szerokich zakresach akredytacji)

1. Czesto trudne jest znalezienie odpowiednich PT dla catego

zakresu akredytacji, ktore spetniatyby zalecenia zawarte w
polityce DA-05

Z pomocq przychodzi tutaj podejscie PCA, ktore umozliwia laboratoriom pogrupowanie
badan objetych zakresem akredytacji w ,poddyscypliny”, dla ktorych nalezy okresli¢
poziom ,,uczestnictwa” oraz ,, czestosc uczestnictwa” w badaniach biegtosci




Badania biegtosci PT-SChR

= Laboratoria Okregowych Stacji napotykaty duze trudnosci w

dostepie do odpowiednich badan biegtosci - dotyczyto to gtéwnie gleb
rolniczych i ogrodniczych, w ktorych oznaczane sq specyficzne parametry
wykorzystywane w doradztwie nawozowym (zawartosci przyswajalnych
sktadnikdw pokarmowych, sktad granulometryczny)

= Krajowa Stacja podjeta wyzwanie, aby organizowac badania
biegtosci dla podlegtych laboratoriow Okregowych Stacji i
akredytowac program PT

" przygotowania trwaty ok 2 lat

= od lipca 2012r. Krajowa Stacja uzyskata akredytacje jako
organizator PT, spetniajgcy wymagania normy PN-EN ISO/IEC 17043




Obiekty badan
objete Programem PT-SChR

Lp Obiekty badan
GM — gleby mineralne
GO- gleby organiczne
PO - podioza i gleby ogrodnicze
RM — materiat roslinny suchy

g b W N =

RA- materiat roslinny — azotany

(o)}

NW — nawozy mineralne i wapna
7 NO - nawozy organiczne, naturalne
8 OS - osady sciekowe suche

OW - osady sciekowe wilgotne

1 10 WO - woda

Liczba badanych
parametrow

31
26
15
19

2

21 (do wyboru)
13
13

4

Czestotliwosé

Co 2 lata (zamiennie z GO)
Co 2 lata (zamiennie z GM)
1 raz w roku

1 raz w roku
Co 2 lata

1 raz w roku
Co 2 lata

Co 4 lata
Co 4 lata

Co 2 lata




Obszary, ktore stwarzaty
najwiecej problemow

Przygotowanie obiektow do badan biegtosci (brak
wtasnego laboratorium)

Organizacja (schemat organizacyjny pod kgtem
zachowania bezstronnosci i poufnosci)

Dobdr metod statystycznych do oceny biegtosci
uczestnikow (ze wzgledu na rodzaj obiektow badanych)

Sposob komunikacji z uczestnikami na etapie
przekazywania wynikow




V V V V

Podziat zadan
zgodny z wymaganiami normy PN-EN ISO/IEC 17043

Organizator

projektuje program badan biegtosci (wybor
obiektow badarn, metod, ustalenie czestotliwosci badan,
termindw realizacji poszczegdlnych rund)

prowadzi program badan biegtosci
dokonuje wyboru podwykonawcow
prowadzi naboér uczestnikow

dokonuje wyboru metod statystycznych,
zbiera i analizuje wyniki od uczestnikow

dokonuje opracowan statystycznych,
analizy danych i oceny osiggnieé

opracowuje sprawozdania z badan
(raporty) i przekazuje uczestnikom

>

Podwykonawca

pozyskuje materiat do badan (zgodnie ze
wskazaniami organizatora)

przygotowuje materiat, wykonuje
preparatyke (suszenie, mielenie itp.)

dokonuje homogenizacji materiatu

dokonuje badan jednorodnosci i stabilnosci
obiektow, zgodnie z instrukcjg organizatora

porcjuje, pakuje i etykietuje probki

przekazuje organizatorowi probki do
rozestania




Schemat struktury organizacyjnej

{ Dyrektor W 0
KSChR J
X X X

Grupa Koordynator] f Kierownik
Doradcza XXX J L ds. Jakosci

(eksperci - 2
zewnetrzni) Sekretariat

Asystent do
obstugi
\___biurowe] J

Asystent ds.
informatycz-
N nych J

Podwykonawca
Uczestnik

C h
Dyrektor OSChR J

.




Zapewnienie bezstronnosci poprzez:

- identyfikacje potencjalnych konfliktow interesow
- ustalenie obszarow ryzyka i sposobu ich minimalizowania

Obszar ryzyka

Uprzywilejowanie podwykonawcy, ktéry
przygotowuje obiekty badan i jest
jednoczesnie uczestnikiem badan

Funkcje Kierownika ds. Jakosci petni
Dyrektor Okregowej Stacji, ktora Swiadczy
podwykonawstwo i jest jednoczesnie
uczestnikiem badan

Organizator badan biegtosci jest jednostka
nadrzedng w stosunku do licznej grupy
uczestnikéw

Porozumiewanie sie podwykonawcy z
uczestnikami

' Mozliwos¢ zmowy i fatszowania wynikéow

Sposob minimalizowania ryzyka

imienny wykaz personelu zaangazowanego w realizacje
podwykonawstwa, z przypisaniem odpowiedzialnosci, uregulowanie
w postaci instrukcji sposobu przyjmowania i przygotowania
materiatu, rejestracji i kodowania probek do badan jednorodnosci,
obowigzek sporzqdzania i przechowywania wszystkich zapisow
Zrodtowych

pisemna deklaracja poufnosci i szczegétowy zakres obowigzkdw
Kierownika ds. Jakosci, przyjecie zasady ze wszystkie dokumenty SZ
zatwierdza Dyrektor KSChR, brak mozZliwosci bezposredniego
zaangazowania sie w czynnosci techniczne zwigzane z
podwykonawstwem

stosowanie zasad rownosci w stosunku do wszystkich uczestnikow,
organizator nie wykorzystuje wynikéw do Zadnych wtasnych celow,
nie prowadzi rankingu laboratoridw, program jest otwarty na
laboratoria zewnetrzne, informacje zwrotne sq anonimowe

korzystanie z ustug tylko jednego podwykonawcy, z ktérym podpisano
umowe, ograniczenie liczby osob realizujgcych podwykonawstwo,
deklaracje poufnosci, szkolenia personelu podwykonawcy, mozliwosc
wypowiedzenia umowy podwykonawcy

ustanowienie instrukcji zapobiegajgcej mozliwosci zmowy




Dobor metod statystycznych

Podstawowym dokumentem odniesienia w badaniach biegtosci, jest norma:
PN-EN ISO/IEC 17043:2011
Ocena zgodnosci — Ogdlne wymagania dotyczgce badania biegtosci

ktéra przywotuje norme okreslajgcg metody statystyczne zalecane przy opracowywaniu
wynikow badan biegtosci:

ISO 13528:2015

Statistical methods for use in proficiency testing by
interlaboratory comparison

' Norma ta uzupetnia norme PN-EN ISO/IEC 17043:2011 i zawiera do niej liczne odwotania i podaje
| szczegofowe wytyczne na temat stosowania metod statystycznych w badaniach biegfosci.




Wybor modelu statystycznego obejmuije:

1. Sposob wyznaczenia wartosci przypisanej

2. Wyznaczanie niepewnosci wartosci przypisane;

3. Obliczenia statystyczne do oceny rezultatow dziatania
laboratorioéw




Przy wyborze modelu statystycznego
nalezy uwzglednic:

= Cele programu

" Rodzaj materiatow badanych

= (Czestotliwosc badan, liczbe obiektow w poszczegdlnych rundach
= QOczekiwang doktadnosc i precyzje

" Mozliwos¢ zapewnienia spojnosci pomiarowej przy wyznaczaniu
wartosci przypisanej i jej niepewnosci

= Liczbe uczestnikow

= QOczekiwania i zwyczaje uczestnikow w zakresie oceny i prezentacji
rezultatow dziatan




Wyznaczenie wartosci przypisanej X

Sposoby wyznaczania wartosci przypisanej wg PN-EN ISO/IEC
17043 zostaty utrzymane w znowelizowanej normie ISO
13528:2015 (poczynajac od najdokfadniejszej):

znana wartosc¢ (produkcja materiatu, rozcienczenie)
certyfikowana wartos¢ odniesienia
wartosc¢ odniesienia

- =

wartosc¢ uzgodniona na podstawie wynikow laboratoriow
eksperckich

- 5. wartosc uzgodniona na podstawie wynikow uczestnikow
| (przy uzyciu metod statystycznych odpornych)




Wartosc przypisana X,

W przypadku badan biegtosci PT-SChR przyjety zostat sposéb wyznaczenia
wartosci przypisanej - z wynikdw uczestnikdw, z zastosowaniem odpornych
metod statystycznych

Wady:

= wyniki uczestnikow mogg by¢ niewystarczajgco zgodne
= wartosc¢ uzgodniona moze zawierac nieznane obcigzenie
= wykazanie spojnosci metrologicznej moze byc trudne

Zalety:
* nie trzeba wykonywac zadnych dodatkowych pomiarow

= moze to by¢ jedyne podejscie, jesli nie ma innych wiarygodnych metod
| uzyskania rownowaznych wynikéw




Ustalenie kryteriow oceny rezultatow
dziatania

W metodach ilosciowych ocena rezultatow dziatania i-tego
laboratorium opiera sie na roznicy miedzy wynikiem pomiaru x;, a
wartoscig przypisang X,

Réznice (x; - x,;) mozna poréwnac:
= bezposrednio z btedem dopuszczalnym o

= z dopuszczalnym btedem pomiaru przy uzyciu
standaryzowanego wskaznika, np. z, C, E |




Standaryzowane wskazniki
do oceny rezultatow uczestnikow

W badaniach biegtosci PT-SChR przyjeto wskaznik z jako
gtowne kryterium oceny rezultatow dziatania

X. —X
z = | pt
o
oraz dodatkowo wskaznik zeta C
JuZ () U (xp)

.~ ktory mozna stosowac, w powigzaniu ze wskaznikiem z jako pomoc w
doskonaleniu pracy laboratoriow.




Odchylenie standardowe
do oceny biegtosci o

pt

Zalecane w normie ISO 13528:2015 sposoby ustalenia wartosci G

= jako wartos¢ wymagana (przepisy prawne, opinia ekspertéw)
= na podstawie wynikow z poprzednich rund (od roku 2017)
= na podstawie modelu ogdlnego (znane prawidtowosci, np wzér Horwitza)

= na podstawie wynikow eksperymentu precyzji: s i sy z badania zespotowego
wg I1SO 5725-2

" na podstawie danych otrzymanych w tej samej rundzie programu badania
biegtosci (w latach 2012-2016)




Gpt Wyznaczone na podstawie
poprzednich rund

Zalety:

= gdy badania dtugofalowe, uczestnik z géry wie jakie kryteria dotyczace
ochylenia standardowego beda obowigzywaty przy poszczegdlnych
parametrach badanych

= Kkryteria ocen nie zmieniajg sie z rundy na runde
= oceny bazujg na uzasadnionych oczekiwaniach

= organizatorzy PT (gdy jest kilku uznanych w danym obszarze badan) moga
stosowac te same kryteria ocen




Zasady ustalania o,
na podstawie poprzednich rund

(wskazania normy I1SO 13528)

= Wartos¢ o, wyznacza si¢ na podstawie poprzednich rund PT, w ktorych
mierzono te samg ceche o zblizonej wartosci, przy zastosowaniu tej samej
(lub rownowaznej) procedury pomiarowej

= Do wyznaczenia 6, ha podstawie poprzednich rund nalezy stosowac
odporne, usrednione estymaty odchylenia standardowego

= Badanie spojnosci wynikéw w poprzednich rundach mozna wykonad
subiektywnie lub obiektywnie — obliczajgc srednig lub stosujgc regresje
liniowg

= Jest to przydatny sposob, gdy opinie ekspertow nie sg zgodne




0,15
0,1
“ 0,05

2,00
1,50

Przyktadowy rozktad wynikow
dla pH W glebach (z 14 pomiaréw)

Liniowy model regresji S*(X*)

y = 0,0105x + 0,0141 =
R2 = 0,603 W
1 2 3 4 5 6 7
X*

Liniowy model regresji RSD*(X*)

y = -0,0454x + 1,5635 =

R*=0,0855

R2 — wspotczynnik
determinacji — wskazuje jak
bliskie rzeczywistym
wartosciom sg wartosci
szacowane dla linii trendu

Linia trendu jest
najdoktadniejsza gdy wartos¢
R2 jest najblizsza 1,00




Sposbéb komunikacji z uczestnikami
na etapie przekazywania wynikow

Organizator badan biegtosci powinien zapewnié uczestnikom przekazywanie wynikdw w sposéb
jednolity, z zachowaniem poufnosci, bez mozliwosci ingerencji w przestane dane

W badaniach biegtosci PT-SChR uczestnicy poczgtkowo przekazywali wyniki pocztg elektroniczng,
na opracowanych przez organizatora formularzach, w formacie xls

Od 2013r. zostat udostepniony uczestnikom program komputerowy ,,PT-SChR” do przesytania
danych, ktéry automatycznie dokonuje tez obliczen statystycnych

Program zostat opracowany przez firme zewnetrzng, na zlecenie organizatora. Moze pracowac
na dowolnej ilosci stanowisk w ramach sieci lokalnej, jak rowniez zdalnej

Przed pierwszym uruchomieniem, uzytkownik pobiera dostepny na stronie internetowej plik z
programem do rejestracji wynikow badan wraz ze sterownikiem i instaluje na wtasnym
stanowisku komputerowym

Po zalogowaniu do programu, uczestnik wybiera arkusz wpisowy i dokonuje wpisu wynikow z
niepewnoscig oraz kody metod badawczych




Przyktadowy formularz
do wpisywania wynikow

Sktadnik badany Jednostka <> Pridbkal  Niepewn1 <> Probka2  Niepswn2 <> Pidbka3  Niepewn.3 Badanie wykonano wg Uwa
N-catk. I % I 0,236 0,002 x % Metoda 2.2.3
N-ND3 | % | % % Metoda 2.2.3i2.1
N-NH4 | % | % % Metoda 2.1
P205 rozp. w ob. cytiyn. al % | % X da 3.2 PN-C-87015:1988 rozc
P205 rozp. w wodzie | % I % X Metoda 3.1.6i3.2
K20 rozp. w wodzie | % | X x Metoda 4.1
MaO catk. | % | X % Metoda 8.1, 8.7
503 | % | " % Metoda 8.318.9
B catk. I % I % X Metada 9.1, 95
Cu catk. | % | % X Metoda 9.1,9.4,9.7
Fe catk. | % | X % Metoda 9.1, 9.4, 9.8
Mn catk. | % | % X Metods 9.1,9.4,99
Zn catk. | % | " X Metods 91,9.4,9.11
Cd | maska | " X SN.C-87070-04:1992 + Az1:199
Pb | matka | " " PN-C-87070-05:1992 rozdz. 4
Ha | paska | % % Gosp. z dn. 08.09.20101. Zab. 1
N cabk. | % | 12,360 2540 Metoda 2.3.3
Biuret | % | ] X Metoda 2.5
Cal | % | % % 11,300 2690  PN-C-87006 - 11:1990
P Ma0 | % | % % [ ] PNC87006-11:1990
H20 | % | % % PN-EN 12048:1939
Cd | maka | " PN-C-87006 - 15:1396
Pb I maka % % PN-C-87006 - 14:1993
Odsiew 2 mm | % | % % PN-EN 12948:2004 met. A
Pizesiew 0.5 mm I % [ % ® PN-EN 12948:2004 met. 4
I
' I




Przyktadowy formularz
z kodami metod badawczych

S Masa I = I }
—  Fody metod:
[rre Ekstrakcja 5/ mineralizacja Detekcia
Al rleczan wapnls (nret . Egners Riehnez) |I| potengonretirczns
arz
= CACLZ chiorek wapnis 0,025 reol-dee-3 7107 ey WaroNs
4 HLCI-1 k4 drvas ol 1 onved-addne-3 1000 sery mrisrecziows
= k2504 Sl czan potasy 1% 100 sy spekiriofotoncetrycens
ZYs . .
iesZaning &waslt aot.

s CHacOoH I actany et 30280 (e Refelomeliy czng
Zh Wodls krilemshs Fotonretiis plomvieiows
2 H2504 KHEs sigHkawly F dodatilens Katalizators E&S BRTENe speddronretris stoRmows
i
4 spopictgnie sheowpoyng spektronretris stormmws Z stomizaaly W phonrriemis
= " - - " ShsorpCying speklnronretts slonmo s
[0 ] bez eksvokgi £ meinersliza gl ETA NS S erie ey bl et
— [ 1] inns fpodsd kidki opis) HGAMS SRSRRCINE SPERTRoRTElE STORTOWS T GENEEGEE Wodolid i
[ ShspCIne SpekironTelts Slomoms = generciy Fimmech par
| FOTASRY W | Shscrpoying spekironreliis shonmoWs Z anralgdans Oy par o
_ " SRSOHRCE NS spekhronTeltis StoRmo s

o ZateZenky oo Fzzy ovganiczney
— ICP-OES STonmons spektronTelts envisuing e walbadzeniens
] W aanvie ndok cinie spvEesoney

ICP-MS spekironneltis ovas 2 jonizaoiy

— W aEnvie induk cinie sy eoneyf
— fluorescengs remtgenomwsla
— chromratografiz jonoms
=t | dyfrabgiz laserows
i fi anRafizs elenremtama
i b
+ [ 1] imes jpodsd kedtki opis)




Podsumowanie

W przypadku licznej grupy laboratoriow o podobnym
zakresie wykonywanych badan, zwtaszcza gdy sq to
badania specyficzne, dobrym rozwigzaniem jest
opracowanie i zorganizowanie cyklicznego programu
| badan biegfosci oraz jego akredytacja.

Dziekuje za uwage




Kontakt:

Sekretariat Klubu POLLAB
ul. Ktobucka 23A, p. 707
02-699 Warszawa
tel. 22 46 45 503
kom. 607 525 282, 607 114 307
fax 022 46 45 556
e-mial: sekretariat@pollab.pl
www.pollab.pl




