prowadzonych przez Klub POLLAB - Sekcje

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

PLAN
BADANIA BIEGLOSCI / POROWNANIA

MEDAYEABORATORYINEGO
NR 27/2016

PETROL-GAZ

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

Nazwa i adres organizatora
badania bieglosci

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

Imig¢ i nazwisko, organizacja
koordynatora i innych os6b
zaangazowanych w projektowanie

Koordynatorzy
Ewa Siwiec POLWAX S.A.
Mitosz Lubkowski POLWAX S.A.

i dziatanie programu badania Weryfikator
bieglosci Piotr Duzdowski, Operator Logistyczny Paliw Ptynnych Sp. z 0. 0.
Dzialania, ktore bedg podzlecane | Nie dotyczy

oraz nazwy i adresy
podwykonawcow wiaczonych w
realizacj¢ programu badania
biegtosci

Kryteria uczestnictwa, ktore
nalezy spetnic

Cztonkostwo w Klubie POLLAB
Dopuszcza si¢ rowniez udziat instytucji niezrzeszonych w Klubie POLLAB.

Liczba i rodzaj oczekiwanych
uczestnikow programu badania
biegtosci

Przewidywana liczba wszystkich uczestnikow — 15
Przewidywana liczba laboratoriow akredytowanych — 15
Minimalna liczba laboratoriow — 10

Wybor wielkosci
mierzonej (-ych) lub wiasciwosci
objetych badaniem biegtosci,
acznie z informacjg co uczestnicy
maja identyfikowaé, mierzy¢ lub
bada¢

Obiekt badany — ON, paliwo stosowane do silnikow wysokopreznych.

Zawarto$¢ wielopierscieniowych weglowodorow aromatycznych WWA % m/m PN EN 12916
Zawarto$¢ siarki mg/kg PN EN ISO 20884
Zawarto$¢ siarki  mg/kg PN EN ISO 20846
Zawarto$¢ ,manganu mg/I PN-EN 16576
Pozostato$¢ po koksowaniu/ w 10 % pozostatosci

% m/m PN EN ISO 10370

Pozostato$¢ po spopieleniu % m/m PN EN ISO 6245
Odporno$¢ na utlenianie g/m3 PN EN ISO 12205
Odpornos¢ na utlenianie h PN- EN 15751

Opis zakresu wartosci lub
wilasciwosci, lub obydwu,
spodziewanych dla obiektow
badania bieglo$ci

Zakres wartosci zblizony do ON dopuszczonego do obrotu handlowego.
Przewiduje si¢ umieszczenie dodatkowych analiz, jesli bedzie odpowiednia ilos¢ wynikéw
pozwalajgca na obrobke statystyczng

Potencjalne gtowne Zrédta btedow
wystepujacych w odniesieniu do
badania bieglosci

Nie dotyczy

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

Material badawczy zostanie wytworzony poprzez pobranie na stacji paliw do nowej czystej
beczki 200 L i poddany ujednorodnieniu poprzez przetoczenie.

Nastepnie zostanie rozlany do pojemnikéw jednorazowego uzytku, odpowiednich do
magazynowania i transportu paliw ptynnych, o objetosci ok. 2,5 L.

Z przygotowanej partii obiektu badania zostanie wybranych losowo odpowiednia ilos¢ probek do
oceny jednorodnosci i stabilno$ci przygotowanego materiatu.

Probki przeznaczone dla uczestnikdw zostang rozestane przez firme kurierska

Racjonalne $rodki zapobiegawcze
w celu zapobiezenia zmowie
pomiedzy uczestnikami lub
falszowaniu wynikow oraz
procedury, ktore beda
uruchomione jezeli mie¢ bedzie
miejsce podejrzenie zmowy lub
falszowania wynikow.

Uczestnicy zostang poinformowani o mozliwosci wykluczenia z oceny w programie, jesli nastapi
podejrzenie zmowy lub falszowania wynikow.

Na Formularzu Zgtoszeniowym zostanie umieszczony zapis deklarujacy: Zobowigzanie
Uczestnika do wykonania badan i przekazania wynikéw bez porozumiewania si¢ z uczestnikami i
fatszowania wynikow.
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Opis informacji, ktorg nalezy
dostarczy¢ uczestnikom oraz
harmonogram realizacji kolejnych
etapoOw programu

Uczestnikom zostang przekazane informacje:

- uczestnicy powinni postgpowac z obiektem badan tak samo jak przy wykonywaniu badan
rutynowych,

- uczestnicy podaja niepewnos$¢ pomiaru (wraz z wspotczynnikiem rozszerzenia) kazdego
parametru w przypadku, gdy jest ona wyznaczona dla danej metody,
- ostateczng datg otrzymania przez koordynatora wynikéw badania,
- informacje o szczegdtowych danych koordynatora,
- sposob okreslenia warto$ci przypisanej i niepewnosci warto$ci przypisanej oraz odchylenia
standardowego dostosowanego do celu badan.
Harmonogram realizacji etapéw programu:
- Rozestanie do potencjalnych uczestnikow programu badan, formularza zgloszeniowego oraz
formularza wynikow
- Zebranie od uczestnikow formularzy zgtoszeniowych
- Przygotowanie materiatu badawczego
- Sprawdzenie jednorodnos$ci probek oraz sprawdzenie stabilno$ci probek w ustalonym odstgpie
czasowym (uwarunkowanym terminem trwania etapu programu zwigzanego z nadestaniem
wynikow przez uczestnikow)
- Rozestanie probek do uczestnikow
- Otrzymanie od uczestnikow formularzy z wynikami
- Opracowanie sprawozdania z badan bieglosci wraz z oceng rezultatow dziatania
- Weryfikacja sprawozdania przez weryfikatora wyznaczonego z Sekcji PETROL-GAZ Klubu
POLLAB

- - Rozestanie do uczestnikow sprawozdan z wynikami badan biegtosci

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

do 19.09.2016
do 10.10.2016
do 14.11.2016

Data dystrybucji probek
Data przestania wynikéw badan do koordynatora
Data zakornczenia programu i rozestania wynikow

Wszelkie informacje dotyczace
metod lub procedur, potrzebne
uczestnikom do przygotowania
materiatu do badan i
przeprowadzenia badan lub
pomiar6w

- Nie dotyczy

Procedury dotyczace metod badan
lub pomiarow, ktore beda
wykorzystane do badania

jednorodnoéci i stabilnosci
obiektow badania bieglosci oraz,
jezeli ma zastosowanie, okreslenie
ich zywotnosci biologiczne;j

Ocena jednorodnodci i stabilnosci obiektu badan zostanie sprawdzona wg normy ISO
13538:2005 (zatacznik B)

Przygotowanie jednolitych form
sprawozdan, ktore beda stosowac

Sprawozdanie przekazane uczestnikom zostanie opracowane zgodnie z zatacznikiem nr 3 do
procedury KPLB Nr 1 PT/ILC wyd. 6 z dnia 06.12.2013. dost¢pnej na stronie: www.pollab.pl.

uczestnicy
Doktadny opis analizy Woyznaczenie wartosci przypisanej, niepew}rlloéci wartosci przypisanej, odchylenia standardowego
: . : oraz oceng rezultatow dziatania uzyskanych przez uczestnikow zostanie przeprowadzona zgodnie
statystycsig:é ’V\l/{;;]);a bedzie z wymaganiami zawartymi w normach PN-EN ISO/IEC 17043:2011 oraz I1SO 13528:2005.

Wartoéci przypisane oraz odchylenia standardowe kazdorazowo dla wszystkich parametrow
zostang wyznaczone z wynikow uczestnikow z uwzglednieniem techniki minimalizujacej wptyw
wynikéw skrajnych z zastosowaniem odpornej metody statystycznej Algorytmu A wg normy ISO
13528:2005 (Zatacznik C).

Zostanie wyliczona niepewno$¢ wartosci przypisanej uy (dla badan, gdzie liczba uczestnikow
bedzie wigksza niz 8) wg normy ISO 13528:2005, pkt. 5.6.2, w celu ewentualnego uwzglednienia
tego parametru w ocenie rezultatdow dziatania uczestnikow. W tym celu zostanie sprawdzone
spetnienie granicznego warunku dla warto$ci ux wg normy 1SO 13528:2005, pkt. 4.2.

Do oceny wynikéw badan zostanie zastosowane odchylenie standardowe odtwarzalnosci Sg
charakteryzujace precyzj¢ metod znormalizowanych lub odchylenie standardowe z wynikoéw
nadestanych przez uczestnikow s .

Wyniki badan uzyskane przez uczestnikow beda analizowane pod wzgledem uzyskanych
wynikéw zadowalajacych, watpliwych i niezadowalajacych. Do oceny rezultatow dziatania
uczestnikéw zostanie zastosowana opcjonalnie statystyka osiagnig¢ wg normy PN-EN ISO/IEC
17043:2011 (zatacznik B pkt. B.3.1) np. wskaznik z-score lub wskaznik z’-score.

W przypadku mniejszej liczby uczestnikow nie bedzie zastosowana technika statystyczna
minimalizujaca wptyw wynikoéw skrajnych i wyniki zostang sprawdzone testem Dixona, w celu
eliminacji wynikow skrajnych, ktore nie beda brane do dalszych obliczen.

W przypadku mniejszej ilosci uczestnikow - ocena wynikow bedzie miata charakter pogladowy.
Kazdorazowo wybrana statystyka osiagni¢¢ bedzie dostosowywana do utrzymania wiarygodno$ci
programu badan (np. w zalezno$ci od populacji uczestnikow).
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Z'r(’)d}()’ spojnos¢ pomiarowa i Nalezy wskazac w jaki sposob ustalono wartos¢ przypisang i udokumentowac potwierdzenie
ni ep ewnosé p omiaru wartosci spojnosci pomiarowej oraz zasady wyznaczenia niepewnosci pomiaru wartosci przypisanej.
przypisane) Istnieje wiele procedur stuzqcych do ustalania wartosci przypisanej. W zalgczniku B do normy
[1] przedstawiono najbardziej rozpowszechnione procedury uszeregowane tak, ze w wigkszosci
wypadkow ich kolejnos¢ odpowiada wzrostowi niepewnosci wartosci przypisanej. Procedury te
wymagajg stosowania:

- znanych wartosci — wynikajqcych z okreslonego sposobu przygotowania obiektu badan (np.
produkcja lub rozcienczenie);

- certyfikowanych wartosci odniesienia — wyznaczonych metodami definitywnymi (dla badan
ilosciowych);

- wartosci odniesienia — wyznaczonych drogq analizy, pomiaru lub poréownania obiektu
badania bieglosci z materialem odniesienia lub wzorcem, majqcym odniesienie do wzorca
krajowego lub miedzynarodowego,

- wartosci uzgodnionych na podstawie wynikow eksperckich uczestnikow — zaleca sie, aby
eksperci (ktorymi mogq by¢, w niektorych sytuacjach, laboratoria referencyjne) posiadali
dajqce sig udokumentowaé kompetencje do wyznaczania badanej wielkosci mierzonej(-ych) i
stosowaly zwalidowane metody o znanej, wysokiej doktadnosci, porownywalne z metodami
ogolnie stosowanymi;

- wartosci uzgodnionych na podstawie wynikow uczestnikow — przy wykorzystaniu metod
statystycznych opisanych w 1ISO 13528 oraz w IUPAC International Harmonized Protocol z
uwzglednieniem wplywow danych odstajgcych.

Kryteria oceny rezultatow Warto$ci przypisane oraz niepewnos$ci wartosci przypisanej dla parametrow (objetych
programem) zostang wyznaczone z wynikow uczestnikow z uwzglednieniem techniki
minimalizujacej wpltyw wynikow skrajnych z zastosowaniem odpornej metody statystycznej
Algorytmu A wg normy ISO 13528:2005 (Zalacznik C) oraz pkt. 5.6.2.

dziatania uczestnikOw

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

Nie dotyczy.

Okreélenie zakresu w jakim Wiyniki zostang opublikowane w formie sprawozdania z badan biegtosci tylko dla Uczestnikow
zostang opublikowane wyniki bioracych udziat w programie.
uczestnikow i wnioski wynikajace

z programu badania bieglosci

Dziatania, ktore nalezy podja¢ w Zostanie przygotowana odpowiednia ilo$¢ obiektu do badan bieglosci, aby byta mozliwos¢
przekazania dodatkowej proby, w przypadku zagubienia lub uszkodzonego w trakcie dystrybucji.

wypadku zaginigcia lub
uszkodzenia obiektéw badania
biegtosci

Koordynator Ewa Siwiec
Milosz Lubkowski

07.07.2016 r.
nie wymaga podpisu

Weryfikator Piotr Duzdowski 07.07.2016 r.

nie wymaga podpisu

Przewodniczacy/Cztenek Kolegium Sekcji Ewa Rostek

... (Wpisaé wlasciwg) nie wymaga podpisu

Prezes/Cztenek Zarzadu Klubu POLLAB Andrzej Brzyski, 10.08.2016 r.
nie wymaga podpisu
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