prowadzonych przez Klub POLLAB - Sekcje

Zatacznik nr 1 do Procedury KPLB NR -1 wyd.6 z dnia 06.12.2013 .

PLAN
BADANIA BIEGLOSCI / POROWNANIA

MEDAYEABORATORYINEGO
NR 21/2014

PETROL-GAZ

Uwaga: Uzupelniajgc ponizszq tabele nalezy wypeinic¢ te obszary, ktore sq istotne dla konkretnego PT/ILC lub
wpisac ,,nie dotyczy” w przypadku wylgczenia.

Nazwa i adres organizatora
badania biegtosci

Klub Polskich Laboratoriéw Badawczych POLLAB
ul. Klobucka 23A; 02-699 Warszawa

Imig i nazwisko, organizacja
koordynatora i innych osob
zaangazowanych w
projektowanie i dziatanie
programu badania biegtosci

lwona Rycaj

Instytut Nafty i Gazu — Panstwowy Instytut Badawczy

ul. Lubicz 25A, 31-503 Krakow

Tel.: 12 61 77 585; fax.: 12 61 77 577; e-mail: rycaj@inig.pl

Instytut Nafty i Gazu — Panstwowy Instytut Badawczy, Zespot Laboratoriow Badawczych Pionu Technologii
Nafty posiada wdrozony system zarzadzania wg normy PN-EN ISO/IEC 17025:2005 potwierdzony
Certyfikatem Akredytacji nr AB 009 wydanym przez Polskie Centrum Akredytacji.

Dziatania, ktore beda
podzlecane oraz nazwy i adresy
podwykonawcow wiaczonych
w realizacj¢ programu badania
biegtosci

Nie dotyczy

Kryteria uczestnictwa, ktore
nalezy spetnic¢

Do uczestnictwa w badaniach biegto$ci uprawnione sa akredytowane i nieakredytowane laboratoria oraz
laboratoria przygotowujace si¢ do akredytacji bedace cztonkami Klubu Polskich Laboratoriow Badawczych
POLLAB oraz laboratoria niezrzeszone w Klubie.

Liczba i rodzaj oczekiwanych
uczestnikow programu badania
biegtosci

Okoto 6 uczestnikow, Laboratoria badawcze Grupy LOTOS i ORLEN,
zajmujgce si¢ tematyka olejow hartowniczych

Instytuty oraz inne laboratoria

Wybor wielkosci
mierzonej (-ych) lub
wlasciwos$ci objetych badaniem
biegtosci, tacznie z informacja
co uczestnicy maja
identyfikowaé, mierzy¢ lub
badaé

Obiekt badany:
olej hartowniczy:
lepko$¢ kinematyczna w temperaturze 100°C, lepko$¢ kinematyczna w temperaturze 40°C,
wskaznik lepkosci, temperatura plyniecia, temperatura zaptonu metoda otwartego tygla Clevelanda,
temperatura zaptonu metoda zamknietego tygla Penskiego-Martensa, wiasciwos$ci termokinetyczne:
—  temperatura kapieli
—  temperatura maksymalnej szybkosci chtodzenia
—  maksymalna szybkos¢ chtodzenia.

Opis zakresu wartos$ci lub
wlasciwosci, lub obydwu,
spodziewanych dla obiektow
badania bieglosci

Wyniki w granicach dopuszczalnych procedurami badawczymi

Potencjalne gtowne Zrddta
bteddéw wystepujacych
w odniesieniu do badania
biegtosci

Nie dotyczy

Wymagania dotyczace
wytwarzania, nadzorowania
jakosci, magazynowania
i dystrybucji obiektow badania
biegtosci

Material badawczy zostanie skomponowany przez koordynatora badan. Nastgpnie zostanie rozlany do
pojemnikéw jednorazowego uzytku, odpowiednich do magazynowania i transportu olejow hartowniczych.
Probki przeznaczone dla uczestnikow zostana wystane firma kurierska.

Racjonalne $rodki
zapobiegawcze w celu
zapobiezenia zmowie pomi¢dzy
uczestnikami lub fatszowaniu
wynikow oraz procedury, ktore
beda uruchomione jezeli miec¢
bedzie miejsce podejrzenie
zmowy lub fatszowania
wynikow.

Uczestnicy zostang poinformowani o mozliwosci wykluczenia z oceny w programie, jesli nastapi podejrzenie
zmowy lub falszowania wynikéw. Na ,Formularzu Zgloszeniowym™: zostanie umieszczony zapis
deklarujacy: Zobowiazanie Uczestnika do wykonania badan i przekazania wynikow bez porozumiewania si¢ z
uczestnikami i falszowania wynikow.
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Opis informacji, ktéra nalezy
dostarczy¢ uczestnikom oraz
harmonogram realizacji
kolejnych etapéw programu

Uczestnikom zostanie dostarczony program badan zawierajacy informacje o:

v' konieczno$¢ traktowania obiektow badania bieglosci w taki sam sposob, jak wiekszo$¢ rutynowo
badanych probek,

v' podawanie niepewno$¢ pomiaru kazdego parametru w przypadku, gdy jest ona wyznaczona dla
danej metody,

v ostateczng datg otrzymania przez koordynatora wynikow badan,

v' sposOb okreslenia warto$ci przypisanej i niepewno$ci warto$ci przypisanej oraz odchylenia
standardowego dostosowanego do celu badan

v' informacje o szczegétowych danych koordynatora w razie potrzeby zapytan.

Harmonogram realizacji etapéw programu:

1.  Rozestanie do potencjalnych uczestnikow programu badan formularza zgloszeniowego
oraz formularza wynikéw: 31.07.2014.

Przygotowanie materiatu badawczego: 04.08.2014.

Zebranie uwag do programu badan biegtosci: 08.08.2014.

Zebranie od uczestnikow formularzy zgloszeniowych: 22.08.2014.

Sprawdzenie stabilnosci i jednorodnosci oleju hartowniczego: 11.09.2014.

Rozestanie probek do uczestnikow: 12.09.2014.

Otrzymanie od uczestnikow formularzy z wynikami: 31.10.2014.

Sprawdzenie stabilnosci oleju hartowniczego: po 31.10.2014.

. Opracowanie sprawozdania z badan bieglosci: 26.11.2014.

0. Weryfikacja sprawozdania przez weryfikatora: 10.12.2014.

1. Rozestanie do uczestnikéw sprawozdan z wynikami badan bieglodci: 31.12.2014.

HRBOoo~NoO AN

Czestos¢ lub daty dystrybucji
obicktow badan bieglosci do
uczestnikOw, ostateczne
terminy przekazania wynikow
przez uczestnikow i, jezeli
zasadne, daty, kiedy uczestnicy
powinni wykona¢ badania lub
pomiary

12.09.2014.
31.10.2014.
31.12.2014.

Data rozestania probek:
Data przestania wynikow badan do koordynatora:
Data zakonczenia sesji i rozestania wynikow:

Wszelkie informacje dotyczace
metod lub procedur, potrzebne
uczestnikom do przygotowania
materiatu do badan i
przeprowadzenia badan lub
pomiaro6w

Probki nalezy przechowywaé¢ w warunkach typowych dla laboratorium.
Przed pobraniem probki, zawarto$¢ opakowania nalezy doktadnie wymieszac.
Warunki badania muszg by¢ zgodne z procedura badawcza.

Lepkos¢ kinematyczna w temperaturze 100°C wg PN-EN 1SO 3104:2004

Lepkos¢ kinematyczna w temperaturze 40°C wg PN-EN ISO 3104:2004

Wskaznik lepkosci WQ PN-1SO 2909:2009

Temperatura ptynigcia wg PN-ISO 3016:2005

Temperatura zaptonu metoda otwartego tygla Clevelanda wg PN-EN 1SO 2592:2008

Temperatura zaptonu metoda zamknigtego tygla Penskiego-Martensa wg PN-EN 1SO 2719:2007
Wiasciwosci  termokinetyczne (temperatura kapieli, temperatura maksymalnej szybkosci
chtodzenia, maksymalna szybkos¢ chtodzenia) wg 1ISO 9950:1995

Nogk,wNE

Procedury dotyczace metod
badan lub pomiarow, ktore beda
wykorzystane do badania
jednorodnosci i stabilnosci
obiektow badania bieglosci
oraz, jezeli ma zastosowanie,
okreslenie ich zywotnosci
biologicznej

W celu potwierdzenia stabilno$ci oleju hartowniczego, po skomponowaniu (okoto 6 tygodni przed wysytka do
uczestnikow badan bieglosci), zostanie wykonane oznaczenie lepkosci kinematycznej w temperaturze 100°C
wedlug PN-EN ISO 3104:2004. Nastgpnie, przed podzialem (przygotowaniem oleju hartowniczego do
dystrybucji) ponownie zostanie oznaczona lepko$¢ kinematyczna w temperaturze 100°C wedtug PN-EN ISO
3104:2004. Otrzymane wyniki mieszczace si¢ w powtarzalnosci metody beda potwierdzeniem stabilnosci
oleju hartowniczego. Probka pozostata po badaniach zostanie zachowana jako archiwalna w celu zakonczenia
oceny stabilno$ci.

W celu potwierdzenia jednorodnosci oleju hartowniczego, po przygotowaniu go do dystrybucji, dla probek
pobranych z pierwszego, srodkowego i ostatniego opakowania zostanie oznaczona lepko$¢ kinematyczna
w temperaturze 100°C wedlug PN-EN ISO 3104:2004. Otrzymane wyniki mieszczace si¢ w powtarzalnosci
metody beda potwierdzeniem jednorodnosci oleju hartowniczego.

Po otrzymaniu wynikow badan przestanych przez uczestnikow, w terminie do dwoch tygodni, zostanie
wykonany

z probki archiwalnej pomiar lepkos¢ kinematyczna w temperaturze 100°C wedlug PN-EN 1SO 3104:2004.
Otrzymane wyniki mieszczace si¢ w powtarzalno$ci metody begda potwierdzeniem stabilnosci oleju
hartowniczego.

Przygotowanie jednolitych form
sprawozdan, ktore bgda
stosowac uczestnicy

Sprawozdanie przekazane uczestnikom zostanie opracowane zgodnie z zatacznikiem nr 3 do procedury KPLB
Nr 1 PT/ILC wyd. 6 z dnia 06.12.2013. dostepnej na stronie: www.pollab.pl
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Doktadny opis analizy
statystycznej, ktéra bedzie
stosowana

Obliczenia statystyczne obejmowa¢ beda wyznaczenie warto$ci przypisanej, niepewnosci warto$ci
przypisanej, odchylenia standardowego oraz wyznaczenia wskaznika ,, z”

Wyznaczenie powyzszych wielkos$ci przeprowadzone zostanie zgodnie z wymaganiami zawartymi w normach
PN-EN ISO/IEC 17043:2011 oraz I1SO 13528:2005

Zastosowana zostanie rowniez technika minimalizacji wptywu wynikéw skrajnych (algorytm A norma
1SO 13528:2005)

Niepewnos¢ warto$ci przypisanej zostanie wyznaczona wg normy ISO 13528:2005 pkt. 5.6.2

Do oceny wynikow zostanie zastosowane odchylenie standardowe odtwarzalno$ci Sg charakteryzujace
precyzje metod znormalizowanych lub odchylenie standardowe z wynikoéw nadestanych przez uczestnikow.
W przypadku mniejszej liczby uczestnikow nie bedzie zastosowana technika statystyczna minimalizujaca
wplyw wynikéw skrajnych. Wyniki zostang sprawdzone testem Dixona, w celu sprawdzenia i eliminacji
wynikow odstajacych, ktére nie beda brane do dalszej obrobki.

Wiyniki zostana poddane obrdbce statystycznej jezeli bedzie co najmniej 5 wynikéw w zakresie badawczym
danej metodyki. W przypadku mniejszej ilosci — ocena wynikow bedzie miata charakter pogladowy.

Zrddlo, spojno$¢ pomiarowa
i niepewnos$¢ pomiaru kazdej
wartos$ci przypisanej

Wartosci przypisane oraz niepewnosci wartosci przypisanej dla parametrow (objetych programem) zostang
wyznaczone z wynikow uczestnikow z uwzglednieniem techniki minimalizujacej wptyw wynikow skrajnych
z zastosowaniem odpornej metody statystycznej Algorytmu A wg normy ISO 13528:2005 (Zatacznik C) oraz
pkt. 5.6.2.

Kryteria oceny rezultatow
dziatania uczestnikow

Woyniki badan uzyskane przez uczestnikow poddane zostang ocenie stosujac kryteria wg wskaznika z-score:
Kryteria oceny bgda nastgpujace:

|z| < 2 — wynik zadawalajqcy

2 <|z| < 3 — wynik watpliwy

|z| > 3 — wynik niezadowalajgcy

Opis danych, raportow
posrednich lub informacji, ktére
nalezy przekaza¢ zwrotnie
uczestnikom

Nie dotyczy

Okreslenie zakresu w jakim
zostang opublikowane wyniki
uczestnikow i wnioski
wynikajace z programu badania
biegtosci

Wiyniki zostang opublikowane w formie sprawozdania z badan bieglo$ci tylko dla uczestnikéw biorgcych
udziat
w programie.

Dziatania, ktére nalezy podjaé
w wypadku zagini¢cia lub
uszkodzenia obiektow badania
biegtosci

Zostanie przygotowana odpowiednia ilo$¢ obiektu do badan bieglosci, tak aby byta mozliwo$¢ przekazania
dodatkowej proby, w przypadku zagubienia lub uszkodzonego w trakcie dystrybucji.

Koordynator

Weryfikator

Przewodniczacy/CztenekKolegium-Sekeji/

Sekcji PETROL - GAZ
Prezes Klubu POLLAB

Iwona Rycaj (23.05.2014 r.)
nie wymaga podpisu

Piotr Janocha (05 .06.2014 r)
nie wymaga podpisu

Ewa Rostek (13.06.2014 r.)
nie wymaga podpisu

Krystyna Krzysko, (27.06.2014r.)
nie wymaga podpisu

Strona3z3




