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AKTYWACYJNE)J 1 ICH MIEJSCE W METROLOGII CHEMICZNE)

Rajmund S. Dybczynski, Bozena Danko, Halina Polkowska-Motrenko,
Zbigniew Samczynski

Zaktad Chemii Analitycznej, Instytut Chemii i Techniki Jadrowej

Zaprezentowano idee konstrukcji bardzo dokfadnych (definitywnych) metod oznaczania
wybranych pierwiastkow $ladowych za pomocg radiochemicznej wersji neutronowej analizy
aktywacyjnej (RNAA). Idea ta polega na potgczeniu aktywacji probki w reaktorze jadrowym
z nastepnym selektywnym i ilosciowym wydzieleniem za pomoca chromatografii kolumno-
wej radionuklidu powstatego z oznaczanego pierwiastka, zakonczonym pomiarem gamma-
-spektrometrycznym.

Schemat metody rozdzielczej jest opracowywany z zastosowaniem wskaznikéw promienio-
twérczych, w celu zapewnienia 100% wydzielenia analitu wolnego od innych pierwiastkéw
promieniotwdrczych. Kiedy tylko jest to mozliwe, obserwacja na kolumnie barwnego pasma
lub jego kompleksu jest wykorzystywana jako dodatkowe zabezpieczenie przed mozliwoscig
niespodziewanych zakfécen procesu rozdzielania.

Kazda z metod definitywnych opracowana wedtug powyzszych zasad stuzy oznaczeniu w za-
sadzie tylko jednego pierwiastka co pozwala na optymalizacje catej procedury w celu zmi-
nimalizowania niepewnosci zwigzanych z kazdym etapem metody. Po opracowaniu metody
jej wiarygodnos¢ jest doktadnie sprawdzana poprzez analize szeregu materiatléw odniesienia.
Nawet wowczas, wynik oznaczania danego pierwiastka w nieznanym materiale jest uznawany
za otrzymany metoda definitywng wtedy i tylko wtedy jesli spetnia szereg uprzednio sformuto-
wanych kryteriow.

Przytoczono przyktady opracowanych w Zaktadzie Chemii Analitycznej IChT) metod defini-
tywnych dla oznaczania Cd, Co i Mo w materiatach biologicznych. Wskazano, ze metody te
odpowiadaja wymaganiom stawianym metodom podstawowym (primary methods of measu-
rement, {PMM?}), wg. definicji CCQM. Metody definitywne oparte na RNAA wedtug sformu-
towanych wyzej zasad, moga wiec stac sie alternatywa lub uzupetnieniem dla metody ID-MS,
tym bardziej, ze ta ostatnia nie moze by¢ zastosowana w przypadku pierwiastkéw monoizoto-
powych.



DZIALALNOSC LABORATORIOW
GLOWNEGO URZEDU MIAR
W ZAKRESIE POMIAROW CHEMICZNYCH

Barbara Lisowska

Wiceprezes Gtéwnego Urzedu Miar

Referat omawia dziatalno$¢ trzech laboratoriow Zaktadu Fizykochemii Gtéwnego Urzedu Miar
w zakresie pomiaréw chemicznych.

Na wstepie omoéwiona zostanie dziatalnos$¢ catego Zaktadu Fizykochemii GUM, ktéry zajmuje
sie zagadnieniami zwigzanymi z pomiarami promieniowania jonizujacego, temperatury, wiel-
kosci elektrochemicznych, wilgotnosci, wielkosci spektrofotometrycznych oraz zagadnieniami
zwigzanymi z analizg gazéw. Zadania te realizowane sg w szesciu laboratoriach, z ktérych trzy:
Laboratorium Elektrochemii, Laboratorium Materiatéw Odniesienia i Laboratorium Gazowych
Wzorcéw Odniesienia, prowadzg dziatalno$¢ w zakresie metrologii chemicznej.

Dziatalnos¢ tych laboratoriéw zostanie przedstawiona m. in. pod katem:

1) utrzymywania panstwowych wzorcéw jednostek miar oraz innych wzorcéw odniesienia,

2) swiadczenia ustug na rzecz zainteresowanych podmiotéw,

3) wspotpracy z instytucjami krajowymi,

4) wspotpracy miedzynarodowej, w celu utrzymania powigzania wzorcéw jednostek miar

z miedzynarodowym systemem miar,

5) wskazania kierunkéw rozwoju laboratoriéw Zaktadu Fizykochemii GUM w swietle swiato-

wych tendencji rozwoju metrologii w dziedzinie chemii.



GAZOWE MIESZANINY WZORCOWE
- PROBLEMY | WYZWANIA

Anna Naganowska-Nowak, Piotr Konieczka, Jacek Namies$nik

Katedra Chemii Analitycznej, Wydziat Chemiczny, Politechnika Gdanska
e-mail: chemanal@pg.gda.pl

Réznego typu materiaty odniesienia sg wykorzystywane na coraz szerszg skale w badaniach
analitycznych. Jest to bezposrednio zwigzane ze wzrostem znaczenia oceny i kontroli jakosci
wynikéw pomiarowych, tak, aby mogty one stanowic¢ zrédta miarodajnych informacji analitycz-
nych.

Materiaty odniesienia sa niezbednym narzedziem w trakcie opracowywania i walidacji no-
wych procedur analitycznych. Bardzo czesto tez stanowig przedmiot réznego rodzaju badan
miedzylaboratoryjnych. Ich stosowanie pozwala takze na zachowanie spéjnosci pomiarowe;.

Coraz szersza jest oferta dostepnych materiatéw odniesienia zawierajacych anality w ma-
trycach statych i ciektych. Problemem jest natomiast dostepnos¢ gazowych materiatéw odnie-
sienia. Wynika to przede wszystkim z trudnosci w zachowaniu trwatosci tego typu materiatow
odniesienia. Z tego to powodu nie wszystkie dostepne techniki sporzadzania gazowych miesza-
nin wzorcowych moga by¢ wykorzystywane przy wytwarzaniu odpowiednich bezmatrycowych
gazowych materiatéw odniesienia.

W prezentacji przedstawiono informacje dotyczace:

m klasyfikacji znanych technik sporzagdzania gazowych mieszanin wzorcowych, ktére sg spe-

cyficznym typem bezmatrycowego materiatu odniesienia;

m omoéwienia technik najszerzej wykorzystywanych wraz z przedstawieniem odpowiednich

schematéw.

W prezentacji przedstawiono réwniez informacje na temat nowego podejscia do zagadnienia
sporzadzania gazowych mieszanin wzorcowych. W tym przypadku strumien sktadnika mierzo-
nego (analitu) jest otrzymywany w procesie termicznego rozktadu odpowiednich zwigzkéw
powierzchniowych powstatych w trakcie procesu chemicznej modyfikacji powierzchni odpo-
wiedniego statego nosnika.



ZAPEWNIENIE SPOJNOSCI POMIAROWE)J
W MONITORINGU JAKOSCI POWIETRZA

Andrzej Resztak
Gtowny Urzad Miar — Zaktad Fizykochemii



GRANICA WYKRYWALNOSCI | OZNACZALNOSCI
A JAKOSE WYNIKU ANALITYCZNEGO

Piotr Konieczka

Katedra Chemii Analitycznej, Wydziat Chemiczny, Politechnika Gdanska
e-mail: kaczor@chem.pg.gda.pl

Granica wykrywalnosci i oznaczalnosci sag parametrami, ktore odgrywaja niezwykle istotng
role w procesie walidacji procedur analitycznych. Chociaz znaczenie tych parametréw oraz ich
zrozumienie nie budza watpliwosci, to jednak samo wyznaczenie ich wartosci bywa bardzo cze-
sto problematyczne. Wynika¢ to moze z kilku powodoéw, do ktérych nalezy przede wszystkim
zaliczy¢':

m brak jednoznacznego nazewnictwa parametrow,

m mnogos¢ definicji opisujgcych pojecia zaréwno granicy wykrywalnosci, jak i granicy ozna-

czalnosci,

m trudnosci natury praktycznej niepozwalajgce w sposéb jednoznaczny wyznaczy¢ podsta-
wowego parametru determinujgcego granice wykrywalnosci — wielkosci poziomu szumoéw
danego urzadzenia pomiarowego.

W wystgpieniu opisano metody obliczania wartosci granicy wykrywalnosci i oznaczalnosci?.
Pokazano takze w jakim stopniu od wartosci i sposobu wyznaczenia tych parametréw zalezy
jakos¢ wynikéw analitycznych. Ma to szczegolne znaczenia dla pomiaréw zwfaszcza w poblizu
ich wartosci.

Bardzo istotnym parametrem wyniku oznaczenia jest jego niepewnos¢. Zwigzana jest ona
takze z wartoscig granicy wykrywalnosci. Im bowiem wynik oznaczenia bardziej r6zni si¢ war-
tosci LOD tym wieksza jest jego pewnos¢.

LITERATURA:
1. PKonieczka, J.Namie$nik, B.Zygmunt, E.Bulska, A.Switaj-Zawadka, A.Naganowska, E.Kremer, M.Rompa,

.Ocena i kontrola jakosci wynikéw pomiaréw analitycznych”, red. PKonieczka i J.Namiesnik, WNT, Warszawa w druku
2. PKonieczka, Sposoby wyznaczania granicy wykrywalnosci i oznaczalnosci, Chem. Inz. Ekol., 10, 639-654 (2003).



VAM - PROGRAM POPRAWY JAKOSCI ANALIZ

Bolestaw Jerzak

LGC Promochem Sp. z o.0.

Szacuje sie, ze koszt wykonywania analiz chemicznych w panstwach rozwinietych wynosi
ok. 3% PKB. W 2005 PKB Polski wyniést ok. 976 mld zt, a wiec analizy chemiczne kosztowa-
ty ok. 30 mld zt. Z danych literaturowych wynika takze, ze od 5 do 30% wynikéw analiz jest
btednych, co oznacza ze co roku wydaje sie co najmniej 1,5 mld zt na analizy, ktére trzeba po-
wtarza¢, lub, co gorsze, na podstawie ktérych podejmuje sie btedne decyzje. Koszty, nie tylko
finansowe, tych decyzji sa niemozliwe do oszacowania. Nie moze wiec dziwi¢, ze coraz wieksze
znaczenie przywigzuje sie do jakosci pracy laboratoriow analitycznych.

W niektoérych krajach uruchomiono specjalne programy, majace na celu pomoc laboratoriom
w uzyskiwaniu rzetelnych wynikéw. Jednym z przyktadéw takich programéw jest VAM — Valid
Analytical Measurement, uruchomiony w Wielkiej Brytanii w roku 1988 i wspierajgcy brytyjski
Krajowy System Metrologiczny. Gtéwne obszary dziatania programu, to:

m Metrologia chemiczna

m Pomiary elektrochemiczne

m Analiza gazéw i czastek

m Analiza kwaséw nukleinowych

m Pomiary fizykochemiczne

VAM przeznaczony jest tylko dla laboratoriéow brytyjskich i w poczatkowej fazie dziatania byt
to program zamkniety, niedostepny w innych krajach. W miare rozwoju Internetu i wspotpracy
miedzynarodowej coraz wiecej opracowan udostepnianych byto na stronie www.vam.org.uk
i obecnie, po bezptatnym zalogowaniu sie mozna przeglada¢ zaréwno bezptatny Biuletyn VAM,
jak i wiele innych dokumentéw.

Strona internetowa programu zawiera wiele bez watpienia pozytecznych informacji, tym nie-
mniej nie moze by¢ panaceum na wszystkie bolgczki polskich laboratoriéw. Bez odpowiedzi
pozostaje pytanie, czy bytoby mozliwe utworzenie analogicznego programu w Polsce? Pytanie
tym wazniejsze, ze juz niedtugo stanie sie w naszym kraju widoczny analogiczny problem do-
tyczacy pomiaréw nieco innego rodzaju — w Wielkiej Brytanii dziata juz program MfB — Mea-
surements for Biotechnology.



SKALE POMIAROWE W METROLOGII CHEMICZNE)J

Jacek Lipinski
Gtowny Urzad Miar



POROWNANIA MIEDZYLABORATORYJNE
W ANALIZIE SLADOWE)J DIOKSYN I PCB A JAKOSC¢ OZNACZEN

Adam Grochowalski, Anna Maslanka

Wydziat Inzynierii i Technologii Chemiczne;j
Laboratorium Analiz Sladowych Politechniki Krakowskiej

W przeciwienstwie do rutynowo prowadzonych oznaczen znacznej liczby substancji che-
micznych czy metali wystepujacych w badanych prébkach w zawartosciach na poziomie ppm
i wyzszych, $sladowa zawarto$¢ zwigzkéow organicznych znacznie komplikuje nie tylko samo
oznaczanie metodami instrumentalnymi, ale przede wszystkim czynnosci zwigzane ze wzbo-
gaceniem analitu i usunieciem matrycy, a w szczegélnosci zwigzkéw przeszkadzajacych ozna-
czeniu analitu. Wymagana jest w tym przypadku wysoka selektywnos¢ oznaczania. Jakkolwiek
w przypadku rutynowego oznaczania np. WWA w wodach powszechnie stosuje sie technike
chromatografii gazowej z detekcja ptomieniowo-jonizacyjng, to juz w przypadku oznaczania
WWA w glebie problem sie komplikuje i do oznaczenia trzeba zastosowac bardziej selektywne
detektory, jak chocby spektrometrii mas.

Podobnie nalezy postapi¢ w przypadku oznaczania pozostatosci pestycydow, gdzie w wiek-
szosci przypadkéw dla ich oznaczania w glebie nalezy uzy¢ spektrometrii mas.

W oznaczaniu $ladowej zawartosci takich zwigzkéw jak dioksyny, PCB czy polibromowane
etery difenylowe (PBDE), gdzie wymagane jest oznaczanie poszczegélnych kongeneréw z grup
tych substancji (np. w odniesieniu do nowych rozporzadzen UE z lutego 2006 w zakresie ozna-
czania tych zwigzkéw w zywnosci) , sine qua non” staje sie zastosowanie chromatografii gazo-
wej w sprzezeniu z wysokorozdzielczymi spektrometrami mas lub z wielokrotng fragmentacja
czasteczki, umozliwiajgcymi uzyskanie niedostepnej innymi metodami wysokiej selektywnosci
oznaczenia. Pomimo jednak tak wielkiej selektywnosci tych metod, usuniecie $ladéw matrycy
lub zwigzkoéw przeszkadzajacych — wystepujacych zwykle w stezeniu o kilka rzedow wyzszym
niz analit — jest konieczne, gdyz grozi uszkodzeniem kolumny chromatograficznej lub w naj-
lepszym przypadku uzyskaniem chromatogramu nie pozwalajgcego na poprawng integracje
wartosci sygnatowych.

Wszystko to powoduje, ze juz od chwili ekstrakcji analitu, az do otrzymania wysoko wzbo-
gaconego ekstraktu koncowego musimy zastosowaé wiele jednostkowych operacji przygoto-
wania probek do analizy, z ktérych kazda niesie ze soba ryzyko czesciowej lub catkowitej utraty
analitu. W innych przypadkach moze nastgpi¢ rowniez zanieczyszczenie prébki analitem po-
chodzgcym np. z tta laboratoryjnego.

Dlatego tez, pomimo zastosowania procedur walidowanych, uzywania materiatéw odniesie-
nia do sprawdzania jakosci oznaczen, udziat w poréwnaniach miedzylaboratoryjnych, w kto-
rych wyniki dostepne sa od duzej liczby laboratoriéw (w poréwnaniach w zakresie oznaczania
dioksyn organizowanych przez Uniwersytet w Orebro w Szwecji bierze udziat co roku ok. 100
laboratoriéw z catego swiata) staje sie jedynym wyroéznikiem jakosci prowadzonych oznaczen.
Jest to wyraznie zauwazalne w odniesieniu do stanowiska zajmowanego przez jednostki udzie-
lajagce akredytacji laboratoriom badawczym, a niejednokrotnie staje sie réwniez warunkiem
w ofercie stawianym przez klienta.



Poréownania miedzylaboratoryjne w zakresie oznaczania $ladowej ilosci szkodliwych zwigz-
kéw organicznych w tym: polichlorowanych dibenzodioksyn, dibenzofuranéw i bifenyli, po-
libromowanych eteréw difenylowych oraz WWA organizowane sa w skali swiatowej jeszcze
przez nieliczne osrodki, sposréd ktérych w najwiekszej skali badania organizuje np.:

= Uniwersytet w Orebro — Bert.vanBavel@intercal.se — w Szwecji,

m University Consortium Environmental Chemistry ¢/o VEGA — manganelli@labservice.it.

Wyniki udziatu ponad 100 laboratoriéw z catego $wiata w zakresie oznaczania oraz zakres
prowadzonych badan dostepny jest pod adresami:
m Rok 2004 - gleba:

http://www.dioksyny.pl/files/Final % 20Results % 202004 % 20Soil.xIs

m Rok 2004 - popiot lotny:
http://www.dioksyny.pl/files/Final % 20Results % 202004 % 20Ash.xls

m Rok 2005 - popiot lotny:
http://www.dioksyny.pl/files/Final % 20Results % 202005 % 20Ash.xls

m Rok 2005 - gleba:
http://www.dioksyny.pl/files/Final % 20Results % 202005 % 20Soil.xIs



PROGRAM BADAN BIEGLOSCI ROSLINY
- OZNACZANIE ZAWARTOSCI AS, CD, CU, HG, SE, PB 1 ZN
W ZYWNOSCI POCHODZENIA ROSLINNEGO

H. Polkowska-Motrenko, R. Dybczynski
Zaktad Chemii Analitycznej, Instytut Chemii i Techniki Jadrowej

Poréwnania migdzylaboratoryjne (ILC) sg jednym z narzedzi zapewnienia jakosci pracy la-
boratorium (PN-EN ISO/IEC 17025: 2005 Ogolne wymagania dotyczace laboratoriéw badaw-
czych i wzorcujacych). Uczestniczenie w nich pozwala laboratoriom potwierdzi¢ wiarygodnos¢
otrzymywanych wynikéw, a takze monitorowac jakos¢ swojej pracy. Najwazniejszym i najczes-
ciej przeprowadzanym typem ILC sg badania biegtosci laboratoriéw (PT), majace za zadanie
ocene jakosci rutynowej pracy laboratorium.

Program badan biegtosci ROSLINY zostat zapoczatkowany przez Instytut Chemii i Techni-
ki Jadrowej w roku 2003. Ma za zadanie wykazanie kompetencji laboratoriow w dziedzinie
nieorganicznej analizy sladowej. Jest dedykowany dla laboratoriéw oznaczajacych pierwiastki
toksyczne w zywnosci. Badanie polega na oznaczaniu zawartosci wytypowanych mikroelemen-
tow w matrycy biologicznej pochodzenia roslinnego. Dotychczas przeprowadzono sze$¢ badan
biegtosci. Poczatkowo oznaczenia obejmowaty zawarto$¢ As, Cd, Hg, Pb i Zn, obecnie zostaty
poszerzone takze o Cu i Se. Materiatami do badan byty suszony korzen marchwi i pasternaka
oraz grzyby suszone. W roku 2006 przeprowadzono badanie biegtosci ROSLINY 6: Oznaczanie
zawartosci As, Cd, Cu, Hg, Pb, Se i Zn, w maslaku sitarzu.

Badania organizowane i prowadzane sg zgodnie z wytycznymi Przewodnika ISO/IEC 43-1:
Badanie biegtosci poprzez poréwnania miedzylaboratoryjne: Projektowanie i realizacja progra-
mow badania biegtosci (wydanie polskie PKN, Warszawa 2004), uwzgledniaja takze wymaga-
nia normy 1SO 13528:2005 Statistical methods for use in proficiency testing by interlaboratory
comparisons oraz protokotu UPAC.

W pracy przedstawiono stosowang w ICHTJ strategie prowadzenia badan biegtosci od przy-
gotowania i charakterystyki materiatu do badan, poprzez zorganizowanie poréwnania do oceny
statystycznej wynikéw, wyniki badania ROSLINY 6 oraz podsumowanie wynikéw uzyskiwa-
nych przez laboratoria uczestniczgce w programie w latach 2003 - 2006.

LITERATURA:
1. M. Thompson, S.L.R. Ellison and R.Wood, The International Harmonized Protocol for the Proficiency Testing of Analytical Chemistry Labo-
ratories (IUPAC Technical Report), Pure Appl. Chem., 78 No 1 (2006) 145 — 196



DO CZEGO SLUZA BADANIA BIEGLOSCI
- WNIOSKI Z BADAN FAPAS PT 0270 - DORAMEKTYNA
1 OKSFENDAZOL W WATROBIE OWCZE)

Matgorzata Olejnik, Piotr Jedziniak, Teresa Szprengier-Juszkiewicz

Zaktad Farmakologii i Toksykologii PIWet-PIB
e-mail: malgorzata.olejnik@piwet.pulawy.pl

Jednym z elementéw systemu zapewnienia jakosci w laboratorium analitycznym jest syste-
matyczne uczestnictwo w badaniach biegfosci. W roku 2005 FAPAS zorganizowat badania bie-
gtosci w zakresie oznaczania pozostatosci doramektyny i oksfendazolu (lekow przeciwpasozyt-
niczych stosowanych w weterynarii) w watrobie owczej. Uczestniczyto w nich 27 laboratoriow
z 18 krajow, z ktorych 22 badato otrzymane prébki w kierunku pozostatosci doramektyny,
a 19 — w kierunku pozostatosci oksfendazolu.

W opracowaniu badan za wartos$¢ rzeczywistg pozostatosci doramektyny uznano 48,7 mg/kg
(mediana z 18 wynikéw), 14 laboratoriéw (70%) uzyskato zadowalajacy wynik (z-score w za-
kresie =2).

Leki z grupy fenbendazolu: fenbendazol i oksfendazol (sulfotlenek fenbendazolu) sa utle-
niane w procesie metabolicznym do sulfonu fenbendazolu, ktéry stanowi pozostatos¢ marke-
rowg. W badaniach pozostatosci oksfendazolu laboratoria uzyskaty rézne wyniki w zaleznosci
od stosowanej metody. Laboratoria badajgce poszczegélne anality uzyskaty wyniki na poziomie
195 mg/kg dla oksfendazolu i 87,0 mg/kg dla sulfonu fenbendazolu, zas laboratoria utleniaja-
ce wszystkie anality do sulfonu fenbendazolu uzyskaty wyniki znacznie wyzsze — 821 mg/kg.

Prawdopodobng przyczyng tych roznic byta obecnos¢ w prébkach fenbendazolu, ktérego
zawartosci w materiale organizator nie sprawdzat i ktérego zrédto nie jest znane uczestnikom.
Te hipoteze potwierdza takze fakt zgtoszenia obecnosci fenbendazolu przez kilka laboratoriow
stosujgcych bezposredniag metode oznaczania poszczegélnych analitow.

W raporcie koncowym FAPAS (przyznajac sie w pewnym stopniu do popetnionego btedu)
ocenia dwie grupy wynikéw wedtug osobnych kryteridw, dzieki czemu wartosci z-score uzy-
skane przez wigkszos¢ laboratoriéw zmiescity sie w akceptowalnym zakresie. Pozostaje jednak
pytanie, czy zakres badan materiatu przed wystaniem go do uczestnikow byt wystarczajacy
i czy z tak przeprowadzonych badan biegtosci laboratoria mogty uzyskac rzetelne informacje na
temat stosowanych przez siebie procedur analitycznych.



ANALYTICAL SCREENING AND RECOVERY
OF CONTAMINATED SITES - DATA QUALITY ASPECTS

Herbert Muntau

Sassari University

Throughout the European Union major changes in the industrial structure of the Member Coun-
tries occurred in the past twenty years and are going to occur in the next future. The once domi-
nating iron works, cokeries and metal smelters are dismantled and after centuries of activity large
areas of precious ground re-appear and await re-utilization by a society hungrier than ever for new
construction surfaces in and around the cities.

Centuries of industrial activities have however left their marks both at surface and underground
and prior to any re-utilization, a thorough clean-up is usually needed to remove all kinds of chemical
contaminants left behind the sometimes multiple generations of production and related release of
chemicals.

The Member Countries developed their own legal procedures to follow in such cases and the first
step is typically an analytical screening of the contaminated site including all of its relevant compart-
ments.

Since the correctness of decisions on site clean-up technologies to apply and the connected cost
depends entirely on the quality and completeness of data delivered by the analytical screening study,
the analytical chemist covers a role of an umpire and his judgments are fundamental for success and
failure of the task.

The total uncertainty of the analytical data produced during the analytical screening is made up by
a large number of uncertainty components and unlike the more “normal” analytical tasks of a routine
analytical laboratory, the uncertainty component bound to the final analytical step, for example, the
gas-chromatographic determination of a pollutant, such as hexachlorobenzene in a solvent extract,
in these cases constitutes typically the smallest uncertainty component in the uncertainty budget.

The major key to the collection of data, which shall allow the construction of reliable spatial distri-
bution maps of the chemical contaminants present on the contaminated site,

is correct sampling, a most difficult task in an environment whose composition after a long indu-
strial history is far from “normal” and whose contaminants do not follow the natural distribution
patterns. Missing historical documents on earlier site construction, storage and disposal of process-
-bound waste materials help to make the task still more complex. Modified underground water tables
in contact with earlier deposited industrial waste may have dislodged chemicals at long distances.

As a consequence, the uncertainty of both primary and secondary sampling are typically

dominating the uncertainty budget.

Another critical uncertainty component is bound to the extraction of organic pollutants from the
matrix, in many cases denaturated soil and production waste materials. In such cases, extraction
efficiency, despite of ensuring recovery experiments, may be far from being complete due to ageing
effects that occurred to the matrix.

At any rate, strongly extended employment of reference materials during analytical screening,
well above the “normal” routine analysis practices, is mandatory.

The paper describes examples from earlier analytical screening exercises and discusses applicable
analytical quality tools such as collaborative studies on uncertainty assessment.
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POMIARU : STEORETYPY | RZECZYWISTOSC

Wiestaw Zyrnicki i Jolanta Borkowska-Burnecka

Politechnika Wroctawska, Wydziat Chemiczny, Zaktad Chemii Analitycznej
Wieslaw.Zyrnicki@pwr.wroc.pl

Podstawowym zadaniem analityka w procesie badania danej substancji lub ukfadu mate-
rialnego jest uzyskanie wiarygodnych wynikéw analitycznych. W ostatnich latach, bardziej niz
kiedykolwiek w przesztosci, stawiamy wynikom analitycznym coraz wyzsze wymagania. Ale
jednoczesnie dysponujemy coraz bardziej doskonatymi ,narzedziami”. Wigze sie to z postepa-
mi w rozwoju i udoskonalaniu aparatury naukowo-badawczej, z unowoczesnianiem elektro-
nicznego systemu rejestracji, archiwizacji i przesytania danych, a takze z powszechnym stoso-
waniem metod analizy statystyczne;j.

Jakos¢ finalnego wyniku analitycznego jest zwigzana z jakoscig poszczegélnych etapéw pro-
cesu analitycznego bedacego procesem uzyskiwania i przetwarzania informacji. W analizie $la-
dowej problem jakosci jest zwykle rozpatrywany w powigzaniu z etapami pobierania i przy-
gotowania probki do pomiaru. Czesto przyjmuje sie, ze btedy popetniane na etapie pomiaru,
zwiaszcza podczas pomiaru sygnatu analitycznego, niewiele wnoszg do catkowitej niepewnosci
wyniku.

Niniejsza praca jest poswiecona w gtdéwnej mierze problemom jakosci na etapie pomiaru
analitycznego na przyktadzie sladowej analizy pierwiastkowej metodami spektroskopowymi.
Gros uwagi skoncentrowano na kwestiach zwigzanych z pomiarem sygnatu. Rozpatrywano
ksztaft linii spektralnej (piku) i funkcje opisujace profil, natezenie maksymalne i integralne,
korekcje tta. Omowiono interferencje spektralne i efekty matrycowe, uwzgledniajgc organicz-
ne i nieorganiczne sktadniki matrycy analizowanej prébki. Przedstawiono przyktady wptywu
operacyjnych warunkéw pracy instrumentu na sygnat analityczny. Przedyskutowano problem
wyboru linii spektralnej (piku) w metodach spektroskopowych i zagadnienia zwigzane z kalibra-
cja. Btedy (niepewnos$¢) pojawiajace sie na etapie pomiaru przeanalizowano w aspekcie jakosci
koncowego wyniku analitycznego.



METODY ELEKTROCHEMICZNE
JAKO METODY ODNIESIENIA W BADANIACH
PROBEK SRODOWISKOWYCH

Jerzy Golimowski, Beata Krasnodebska-Ostrega, Joanna Kowalska, Ewa Stryjewska

Uniwersytet Warszawski, Wydziat Chemii, Pracownia Chemii Analitycznej Stosowanej

Sposrdad technik analitycznych stosowanych obecnie do badania prébek srodowiskowych
najwigksze zastosowanie znajduje spektrometria mas z indukcyjnie wzbudzang plazmg argo-
nowg (ICP MS). Jest ona technikg multielementarng, charakteryzujgca sie niskimi granicami
wykrywalnosci, jest ona jednak technikg szczegolnie wrazliwg na obecnos¢ duzych zawartosci
soli nieorganicznych w analizowanych roztworach. W wielu prébkach srodowiskowych sole
te sg ich naturalnymi sktadnikami, lub powstaja przy przeprowadzaniu probek do roztworu.
W ICP-MS wystepuja takze interferencje izobaryczne, ktérych usuniecie wymaga stosowania
komér kolizyjnych, a takze korekcji matematycznej otrzymywanych sygnatéw, co wprowadza
dodatkowe komplikacje.

Metody elektrochemiczne w wielu przypadkach stanowig wazng alternatywe dla metod
spektralnych. Spektrum oznaczanych tg technika pierwiastkéw nie jest jednak tak szerokie jak
w ICP MS. Réwniez wymagania zwigzane z usunieciem matrycy organicznej probek w me-
todach elektrochemicznych sg znacznie ostrzejsze. Granice oznaczalnosci metod elektroche-
micznych sg réwnie niskie lub w niektérych przypadkach nawet nizsze niz w technice ICP-MS
przy znacznie nizszych kosztach aparatury i nizszych kosztach eksploatacyjnych. Inng ich zaletg
jest mozliwo$¢ oznaczania poszczegélnych form chemicznych pierwiastkéw takich jak np. ar-
sen, selen czy chrom. Mozliwa jest wiec analiza specjacyjna, niejednokrotnie bez koniecznosci
stosowania chemicznych i fizykochemicznych metod rozdzielania. Nowsze metody woltam-
peromeryczne wykorzystujgce adsorpcyjne zatezania analitu i efekty katalityczne umozliwiaja
oznaczanie ultrasladéw m.in. platynowcéw, niklu, chromu tytanu, glinu, zelaza, kobaltu w wie-
lu materiafach.

Kilka lat temu metody woltamperometrycznego oznaczania niektérych metali ciezkich w wo-
dach i Sciekach zostaty wprowadzone do Polskich Norm.

Takze w HPLC stosowane sg powszechnie detektory elektrochemiczne. Spetniajg one wazna
role w oznaczaniu wielu zwigzkéw organicznych, ktére w budowie chemicznej maja elektroak-
tywne grupy funkcyjne.

Metody elektrochemiczne petnig takze wazng funkcje w walidacji metod analitycznych. Do
walidacji najczesciej wykorzystuje sie certyfikowane materiaty odniesienia. Niestety nie dla
wszystkich pierwiastkéw takie materiaty sg dostepne, nie méwiac juz o braku materiatéw od-
niesienia o cho¢by zblizonym do badanego materiatu sktadzie matrycy. Nie bez znaczenia sg
takze stosunkowo wysokie ceny tych materiatow. W takich przypadkach dobrze jest dyspono-
wac niezalezng technikg analityczng opartg na pomiarze innych witasciwosci fizycznych ozna-
czanej substancji. Taka alternatywa dla ICP MS mogg by¢ metody elektrochemiczne, szczegél-
nie woltamperometria.



POBIERANIE PI!éBEK: KONTROWERSYJNY
ELEMENT BUDZETU NIEPEWNOSCI

Ewa Bulska

Wydziat Chemii, Uniwersytet Warszawski

Jednym z istotnych elementéw walidacji procedur pomiarowych jest wyznaczanie niepewno-
$ci pomiaréw, uwzgledniajac w miare mozliwosci wszystkie sktadowe wptywajace na koncowy
wynik oznaczania. Zgodnie z wymaganiami dokumentéw odniesienia do sktadowych wptywa-
jacych na wynik pomiaréw chemicznych zaliczamy réwniez fizyczne operacje zwigzane z przy-
gotowanie probki, miedzy innymi pobranie porcji probki, odwazanie, rozcienczanie, a w przy-
padku ciat statych przeprowadzanie do roztworu.

Tematem niniejszego wystapienia bedzie dyskusja na temat udziatu w budzecie niepewno-
$ci sktadowe] zwigzanej z pobieraniem prébek. W chwili obecnej wiele nieporozumien wyni-
ka z braku jednoznacznego rozdzielenia niepewnosci zwigzanej z operacja pobierania probki
z materiatu o odpowiedniej jednorodnosci z tg wynikajaca z niejednorodnosci analizowane;j
substancji. Bardzo czesto wtasnie niejednorodnos¢ substancji wynikajgca z produkcji lub z roz-
norodnosci przyrodniczej jest badang cechg, a uzyskane informacje sg niezbedne przy charak-
teryzacji danej cechy. Stad niezmiernie istotne jest odpowiednie zadanie pytania o cel prowa-
dzonych pomiaréw, czyli jednoznaczne okreslenie mierzonej cechy.

W okresleniu ‘pobieranie prébek’ kryja sie dwa elementy. Z jednej strony pobieranie probek
odnosi sie do procesu uzyskania w miare mozliwosci reprezentatywnej porcji materiatu z catej
szarzy produkcyjnej, z duzego zbiornika wodnego, z okreslonego obszaru lasu, taki czy innego
elementu srodowiska, lub z organizmu cztowieka, w przypadku materiatéw klinicznych. W tym
przypadku niezmiernie istotne jest uprzednie okreslenie strategii pobierania probek z uwzgled-
nieniem odnosnych norm i wymagan statystycznych. Niezmiernie istotne jest réwniez jedno-
znaczne rozdzielenie zagadnienia zwigzanego z niejednorodnoscig badanego obiektu z powta-
rzalnoscig samej operacji pobierania danej substancji. Nie jest zasadne wktadanie do budzetu
niepewnosci réznorodnosci przyrodniczej, w sytuacji gdy poznanie rozmieszczenia danego
indywiduum chemicznego jest wiasnie celem badan. Drugi obszar zwigzany z pobieraniem
probek obejmuje operacje wykonywane w odniesieniu do tej porcji probki, ktéra trafita do la-
boratorium. W tym przypadku konieczne jest rowniez uprzednie okreslenie sposobu pobierania
probek analitycznych z uwzglednieniem zasad statystycznych. Nie zawsze jest fatwo wyroézni¢
jednoznacznie oba obszary, nie mniej niezmiernie istotne jest podjecie takiej proby, kazdorazo-
wo przed budowaniem budzetu niepewnosci.
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NOWE POLSKIE ATESTOWANE MATERIALY ODNIESIENIA:
MAKA KUKURYDZIANA INCT-CF-3 | MAKA SOJOWA INCT-SBF-4
DLA POTRZEB NIEORGANICZNEJ ANALIZY SLADOWE)J

- PRZYGOTOWANIE | ATESTACJA

H. Polkowska-Motrenko, R. Dybczynski, E. Chajduk, B. Danko, K. Kulisa, Z. Samczynski,
M. Syputa, Z. Szopa

Zaktad Chemii Analitycznej, Instytut Chemii i Techniki Jadrowej

W pracy przedstawiono proces przygotowania, oceny wifasnosci i atestacji nowych mate-
riatéw odniesienia (CRM) typu biologicznego: Maki kukurydzianej INCT-CF-3 i Maki sojowej
INCT-SBF-4. Materiaty przeznaczone sa dla potrzeb nieorganicznej analizy sladowej, zostaty
wyprodukowane przez ICHTJ zgodnie z wymaganiami obowigzujgcych norm ISO™. Materia-
tami wyjsciowymi dla otrzymania CRM byty dostepne w handlu maki: kukurydziana i sojowa.
Materiaty wyjsciowe poddawano rozdrobnieniu, nastepnie wyodrebniano zawierajacg ziarna
o odpowiedniej srednicy frakcje przesiewajac rozdrobniony materiat przez sita nylonowe. Ze-
brane 50 kg frakcje poddawano procesowi homogenizacji, po czym materiat rozdozowywano
do pojemnikoéw, nastepnie prowadzono ostateczne badanie jednorodnosci. Wykazano, ze ma-
teriaty sg jednorodne dla probek o masach >100 mg. W celu zapewnienia trwatosci pojemni-
ki poddawano sterylizacji przez napromienianie wigzka elektronéw. Przeprowadzono badania
dtugo- i krotkoterminowej trwatosci materiatéw. Podstawg procesu atestacji byto przeprowa-
dzone w formule otwartej poréwnanie miedzylaboratoryjne, w ktérym wziety udziat 92 la-
boratoria z 19 krajéw. W celu ustalenia wartosci atestowanych przeprowadzono statystyczng
analize danych®’. Ponadto dla niektérych pierwiastkow wykonano analizy za pomocg metod
definitywnych i wyniki tych analiz réwniez wykorzystano w procesie atestacji. Oszacowano
niepewnosc¢ ztozong wartosci atestowanych, zawierajacg niepewnos$¢ analityczng, niepewno$é
trwatosci i niepewnos¢ zwigzang z oznaczaniem suchej masy. W Mace kukurydzianej INCT-CF-
3 wyznaczono wartosci atestowane (certyfikowane) dla 16 pierwiastkéw i informacyjne dla 14
pierwiastkdw, a w Mace sojowej INCT-SBF-4 wartosci atestowane dla 22 pierwiastkéw i infor-
macyjne dla 9 pierwiastkéw.
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ZAPEWNIENIE JAKOSCI WYNIKOW W POMIARACH
KONDUKTOMETRYCZNYCH

Wiadystaw Koztowski

Laboratorium Elektrochemii Zaktadu Fizykochemii, Gtéwny Urzad Miar

Pomiar przewodnosci elektrycznej wtasciwej roztworéw elektrolitow, jako miary zawartosci
jonéw w roztworach, jest metodg pomiarowa stosowang powszechnie w wielu dziedzinach,
takich jak ochrona $rodowiska (woda i $cieki) i zdrowia ludzi (np. woda do spozycia przez
ludzi), przemyst (np. farmaceutyczny, chemiczny, spozywczy), medycyna (np. dializa). Na me-
todzie konduktometrycznej oparte jest takze okreslanie stopnia zasolenia (parametr wejsciowy
w badaniach klimatycznych i przy ostrzeganiu przed Tsunami) i zawartosci substancji rozpusz-
czonych.

W okresie ostatnich kilkunastu lat nastapity zmiany wymagan metrologicznych dla tej dzie-
dziny pomiarowej przejawiajace sie przyjeciem koncepcji wzorcowania podstawowych kon-
duktometrycznych materiatéw odniesienia za pomocg metody absolutnej (zastgpienie zalecenia
OIML No 56 z roku 1980 Raportem Technicznym IUPAC z roku 2001). Oznaczato to w prakty-
ce wymoég aby wtorne konduktometryczne materiaty odniesienia byty spéjne z podstawowymi,
ktorych wartosci wyznaczono ww. metoda.

Zakres mierzonych wartosci przewodnosci elektrycznej wtasciwej w roztworach wodnych
jest bardzo szeroki: od ok. 510 S/m (0,05 uS/cm) dla ultra czystej wody do ok. 20 S/m
(200 000 uS/cm) dla bardzo stezonych elektrolitow. Wynikaja stad okreslone wymogi do spet-
nienia, rézne dla poszczegélnych zakresow pomiarowych, w celu prawidtowego przeprowa-
dzenia pomiarow.

W niniejszej prezentacji przedstawiono warunki konieczne do spetnienia w celu zapewnienia
spéjnosci i porownywalnosci wynikéw pomiaréw konduktometrycznych, zwracajgc szczegélng
uwage na:

m stosowanie odpowiednich certyfikowanych materiatéw odniesienia do wzorcowania czuj-
nikéw konduktometrycznych,

m wzorcowanie przyrzagdéw pomiarowych (konduktometréw),

m szacowanie niepewnosci wynikdw przy wzorcowaniu czujnikéw konduktometrycznych
oraz pomiaréw probek cieczy.

Omowiono takze czynniki wptywajgce na wyniki pomiaréw, w szczegdélnosci temperatury
oraz atmosferycznego CO,,.

Dla niektérych zakreséw pomiarowych (np. ultra czysta woda) i wyznaczanych wartosci wiel-
kosci (np. stopien zasolenia) wystepujg trudnosci w spetnieniu wszystkich ww. wymogoéw, co
wynika odpowiednio z braku odpowiednich materiatéw odniesienia lub nieaktualnych definicji
wielkosci.

W niniejszej prezentacji oméwione sg takze projekty prac, podejmowanych w skali miedzy-
narodowej, w celu wzmocnienia podstaw metrologicznych w tej dziedzinie pomiarowe;j.



NOWE PROCEDURY CHROMATOGRAFICZNEGO
OZNACZANIA POZOSTALOSCI

ROZPUSZCZALNIKOW ORGANICZNYCH

W OLEJACH JADALNYCH | PREPARATACH FARMACEUTYCZNYCH
Z WYKORZYSTANIEM WYBRANYCH PROSRODOWISKOWYCH
TECHNIK EKSTRAKCYJNYCH

Magdalena Michulec

W pracy przedstawiono mozliwos¢ zastosowania bezrozpuszczalnikowych technik ekstrak-
cyjnych na etapie przygotowania probek, w celu oznaczania pozostatosci rozpuszczalnikow
w olejach jadalnych i preparatach farmaceutycznych, przy pomocy kapilarnej chromatografii
gazowej.

Zastosowano nastepujace techniki ekstrakcyjne:

m analize fazy nadpowierzchniowej (HSA);

m mikroekstrakcje do fazy stacjonarnej (SPME);

m ekstrakcje do pojedynczej kropli (SDE).

Pozwolity one na potgczenie etapow izolacji i wzbogacenia analitéw z jednoczesnym uprosz-
czeniem sktadu matrycy.

Badaniami objeto anality nalezace do dwdch grup zwigzkéw - rozpuszczalnikéw organicznych
czesto wykorzystywanych do ekstrakcji i syntezy w przemysle farmaceutycznym i spozywczym.
Do pierwszej z nich zaliczono: heksan, benzen, toluen, natomiast do drugiej: trichlorometan,
1,1,1-trichloroetan, tetrachlorometan, trichloroeten i tetrachloroeten.

Do oznaczen koncowych zastosowano technike kapilarnej chromatografii gazowej. W przy-
padku analitéw pierwszej grupy wykorzystano detektor ptomieniowo-jonizacyjny (FID), a dla
analitéw z drugiej grupy detektor wychwytu elektronéw (ECD).

W efekcie zaproponowano szes$¢ procedur oznaczania w/w rozpuszczalnikéw (po trzy dla
kazdej z grup).

Dla kazdej z nich wyznaczono parametry optymalizacyjne (m.in. temperatura i czas ekstrak-
cji, objetos¢ probki) oraz walidacyjne (zakres pomiarowy, zakresy liniowosci, granice wykry-
walnosci i oznaczalnosci, precyzja, niepewno$¢ oznaczen). Na tej podstawie przeprowadzono
krytyczne poréwnanie opracowanych metodyk, biorgc pod uwage m.in.: koszty aparaturowe
oraz czas i naktad pracy potrzebne do przeprowadzenia analiz.

W pracy zaprezentowano rowniez wyniki oznaczen pozostatosci rozpuszczalnikow w préb-
kach rzeczywistych z zastosowaniem opracowanych procedur a takze sposoby ich modyfikacji
w celu oznaczania w/w zwigzkéw w prébkach statych.



DOKLADNOSC:
~ZAPOMNIANY"” PARAMETR JAKOSCI WYNIKOW

Piotr Pastawski

Centralne Laboratorium Chemiczne, Panstwowy Instytut Geologiczny

W dobie powszechnego panowania w laboratoriach walidacji i precyzji oraz niepewnosci
w ,,zapomnienie popadto” pojecie doktadnosci oraz reprezentatywnosci, oba uznawane przez
M. Golza za podstawowe skfadniki jakosci wyniku. W czasie poréwnan miedzylaboratoryjnych
analitycy ekscytuja sie uzyskanym wspétczynnikiem ,Z" nie patrzac na to jaki popenili btad
w stosunku do wartosci odniesienia. Warto moze przypomnie¢ podstawowe definicje parame-
trow jakosci (wedtug normy PN-ISO 5725-1:2002. Dokfadnos¢ (poprawnosé i precyzja) metod
pomiarowych i wynikow pomiaréw. Czes¢ 1: Ogdlne zasady i definicje):

Doktadnos¢ (ang. accuracy): stopien zgodnosci miedzy wynikami badania a przyjeta wartos-
cig odniesienia.

UWACGA Termin ,doktadnos¢”, jezeli jest stosowany w odniesieniu do zbioru wynikéw ba-
dan, dotyczy pofaczenia sktadnikéw losowych i wspdlnego btedu systematycznego lub sktadni-
ka obcigzenia. (punkt 3.6 PN-ISO 5725-1:2002)

Poprawnos$¢ (ang. trueness): stopien zgodnosci miedzy wartoscig $rednig otrzymang na pod-
stawie duzej serii wynikoéw badania a przyjeta wartoscig odniesienia.

UWACGA Miara poprawnosci jest zwykle wyrazana w kategoriach obcigzenia.(punkt 3.7 PN-
-1SO 5725-1:2002)

Obcigzenie: roznica miedzy wartoscig oczekiwang wynikow badania a przyjetg wartoscig
odniesienia (ang. bias)

UWAGA Obcigzenie jest catkowitym btedem systematycznym w odréznieniu od btedu
losowego.(punkt 3.8 PN-ISO 5725-1:2002).

Dokfadnos¢ wynikow mozna sprawdzac nastepujacymi metodami uszeregowanymi wedtug
hierarchii waznosci (od najwazniejszej):

1. Analiza metodami pierwszorzedowymi (odniesienia)
Analiza certyfikowanych materiatéw odniesienia
Analiza materiatéw odniesienia
Udziat w poréwnaniu miedzylaboratoryjnym
Analiza roboczych materiatéw odniesienia
Analiza przyrzagdem/metodg referencyjng
Analiza laboratoryjnego materiatu kontrolnego
Analiza probek z dodatkiem wzorca (kontrola odzysku)
Zastosowanie metod alternatywnych
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Jezeli laboratorium uzyska odpowiednig doktadnos¢ i precyzje analiz musi jeszcze spetniac
odpowiednie kryteria jakosci pracy laboratorium analitycznego (VAM, 2005) ktére stanowi:
1. Regularna kalibracja wag
2. Regularne sprawdzanie wag
3. Regularna kalibracja pipet
4. Regularne sprawdzanie pipet
5. Regularne sprawdzanie szkta miarowego
6. Regularna kalibracja przyrzadéw pomiarowych,
. Stosowanie certyfikowanych materiatéw odniesienia (CRM)
. Stosowanie ,,domowych” materiatéw kontrolnych
. Udziat w badaniach biegtosci
. Sprawdzanie obliczen i przenoszenia danych
. Sprawdzanie przydatnosci metod do danego celu przez ich walidacje i okresowg weryfi-
kacje walidacji
12. Regularny nadzér serwisowy nad przyrzadami
13. Prowadzenie wewnetrznych auditéw technicznych i auditow systemu zarzadzania.
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KOMPETENCJE TECHNICZNE LABORATORIUM
- Z DOSWIADCZEN AUDITOROW

Tomasz Wontorski
Polskie Centrum Akredytacji

Piotr Pastawski
Krystyna Jakimowicz-Hnatyszak
Centralne Laboratorium Chemiczne, Panstwowy Instytut Geologiczny

CZESC |
- KOMPETENCJE LABORATORIUM - SKUTECZNOSC LABORATORIUM

.Najwyzsze kierownictwo powinno zakomunikowa¢ w organizacji znaczenie spetnienia wy-
magan klienta, jak tez wymagan ustawowych i przepiséw" (norma 17025).

Czego oczekuje klient od laboratorium? Oczekuje tego, ze laboratorium skutecznie pomoze
w rozwigzaniu jego probleméw. Czy mozna zatem méwic o skutecznosci laboratorium majac na
uwadze definicje skutecznosci — , stopien w jakim planowane dziafania sg zrealizowane i plano-
wane wyniki osiggniete” (ISO 9000), potoczne rozumienie tego terminu i to, ze w odniesieniu
do laboratoriow méwimy o ich kompetencjach i to kompetencje laboratorium sg potwierdzane
w procesie akredytacji.

. Skutecznos¢ laboratorium” mozna przetozy¢ na , jego produkt” — wynik miarodajny i kry-
jace sie za tym jego cechy:

m wiarygodny (obszar systemu zarzadzania kompetencji technicznych)

m uzyteczny (obszar zarzgdzania organizacjq i jakoscia)

m rzetelny (obszar zarzagdzania organizacjg).

Auditor oceniajagcy system zarzgdzania organizacjg i jakoscig ocenia jak poszczegolne sktad-
niki systemu wptywaja na realizacje zlecen klientéw poprzez zapewnienie sprawnego dziatania
wszystkich proceséow zwigzanych z zapewnieniem kompetencji technicznych laboratorium we
wszystkich wspomnianych wyzej obszarach. Tym nie mniej nalezy zdawac sobie z tego sprawe,
ze w kazdym procesie tkwi cztowiek — personel laboratorium na kazdym szczeblu zarzadzania
i realizacji pracy jest kluczem do skutecznosci / sukcesu laboratorium. To przenosi sie jedno-
znacznie na kompetencje techniczne laboratorium i ich ocene.



CZESC Il
- KOMPETENCJE TECHNICZNE
W wystapieniu zostang oméwione podstawowe wymagania techniczne ktére musi spetni¢
laboratorium:
m odpowiednia klasyfikacja przyrzadéw pomiarowych i przyrzagdéw pomocniczych i wynika-
jacy z tego nadzér metrologiczny,
m nadzér nad urzagdzeniami pracujgcymi poza laboratorium,
m nadzér nad pomieszczeniami wymagajacymi monitorowania warunkéw srodowiskowych,
m odpowiednie przechowywanie i przemieszczanie probek w laboratorium,
m zapisy techniczne,
m raporty z badan i dokumentacja towarzyszaca,
m sterowanie jakoscig badan,
m walidacja metod badawczych (ocena precyzji i doktadnosci pomiaréw),
m Szacowanie niepewnosci pomiarow,
m kryteria akceptacji wynikow,
m pobieranie probek,
m spojnos¢ pomiarowa, stosowanie odpowiednich wzorcow i materiatéw odniesienia.



