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WGI IdClCJCl ( dobor mettody)

akoS$¢ wynikow (ammy Spojnosé

(odniesienie do wzorca
jednoski miar)

Budzet niepewnosci

(cecha wniku pomiaru )
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Wymagania systemowe
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ing in Metrology in Che

Szkolenie personelu
Kontrola dokumentacji
zapisy

Nadzor nad
wyposazeniem
Odpowiedzialnosc¢

ISO/IEC 17025

Wymagania techniczne

Walidacja procedury
Spojnos¢ wyniku
Niepewnosc¢ wyniku
Stosowanie CRMs

Badanie
miedzylaboratoryjne
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Definicja

n Metrology in Che

Spomoso Jest wtasciwoscig wyniku pomiaru lub

wzorca jednostki miary, polegajacg na tym, ze

mozna je powigzac z  okreslonymi
odniesieniami, Za posrednictwem
nieprzerwanego tancucha porownan, z ktorych

wszystkie majg okreslone niepewnosci.
[VIM 3, 2.41]
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Jednostki Nazwy

Dtugosci mila ladowa;_mila morska; (=
staja; kabel;sgzen; jard;Rr.zg.sjq; ot

ogniwo; dton; sznur; pret; cal; linia;
kaliber; cycero; punkt

Powierzchni taunszip; mila kwadratowa; akr; rud; sznur
kwadratowy; sgzen kwadratowy; jard kwadratowy

ObjetoSci sagzen szescienny; kord; tona rejestrowana;

chaldron; ¢wierc; sak; buszel; garniec; galon; kwarta; pinta;

gill; uncja; minim; beczka;

Masy tona; long cwt; stug; funt; funt aptekarski; penniweit
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Training in Metrology in Chemistry

Miedzynarodowy Uktad Jednostek (SI)

‘usystematyzowany zbior jednostek miar,
przyjetych i zalecanych przez
Generalna Konferencje Miar’

Metr jednostka dlugosm, o

Kilogram jednostka masy;-

Sekunda jednostka czasu;

Amper jednostka pradu elektrycznego;
Kelwin  jednostka temperatury termodynamicznej;
Kandela jednostka swiattosci;

Mol jednostka licznosci materii (dopiero od 1971 r)
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Mol jest to licznos¢ (ilo$¢) materii, wystepujgca
gdy liczba czgstek jest rowna liczbie atomow
zawartych w masie 0,012 kg izotopu wegla 12.

L

waga: przy stosowaniu jednostki ‘mol’ nalezy

O
e

czastek.

Kresli¢ rodzaj czgstek: atomy, molekuty, jony,

ektrony itp., albo okreslone zespoty takich
N, - liczba AVOGADRO

okresla liczbe czgstek w 1 molu
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N, = 6,022 136 7 x 1028 mol' + Uc

Wyznaczona eksperymentalnie dla krysztatu Si na podstawie:
« parametrow sieci krystalicznej

« gestosci

« masy molowej pojedynczego krysztatu krzemu

Niepewnosé wartosci N, [x 107 mol]

1989 r. 1995 . 1997/ r. 1999 r.

8,3 3,1 1,3 1,6
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Tl'a n MlC Uznany wzorzec

ing in Metrology in Che

Porownanie wynikdw pomiardéw jest mozliwe jedynie wtedy,
gdy wyniki sg wyrazone w takich samych jednostkach (skali
pomiarowey)

« Jednostki SI (m, kg, s, A, K, mol, cd) lub ich kombinacje

« Uznane miedzynarodowo wzorce jednostek (poza Sl), na
przyktad:

v'skala delta w pomiarach izotopowych
v' skala pH
v liczba oktanowa dla paliwa

v pomiary spektrofotometryczne dla barwy
(CIELab system, Lovibond,...)
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Polska

il

try

~

Poréwnywalnos¢ pomiaru m%

~d

SpOjnos¢ pomiarOw masy

1 kg : prototyp

6 kopii

Stowenia

Wzorce krajowe

Lab wzorcujgce

Lab wzorcujgce

Wagi uzytkowe
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n Metrology in Che

o

Wybdr odniesienia -
wybdr wzorca odniesienia

|

RM1

0

.

RM2

Sl
e

Czy C; & G, s9
porownywalne?

Tak, poprzez wspolny
wzorzec odniesienia
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OkresSlenie
&
Zapewnienie
&
Wykazanie

.. SPOjNOSCi
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Spojnos¢ pomiarowa

.. Stwierdzenie w jaki sposob
.. wykonanie w laboratorium

.. opisanie procedury



Train MiC Zapewnhienie spojnosci

Training in Metrology in Chemistry

@ Okreslenie wielkosci mierzonej
@ Wybor odpowiednich:

— procedury pomiarowej

— rownania modelowego
® Wykazanie (walidacja) ze:

— rownanie modelowe jest poprawne (uwzglednione
zostaty wszystkie istotne elementy)

— warunki pomiarowe sg poprawne

@ Zapewnienie spdjnosci dla kazdego parametru:
— wybor odpowiednich wzorcow
— kalibracja za pomocg wzorcow

® Szacowanie niepewnosci

[EURACHEM/CITAC Guide, 2002 |
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TraimmMiC Przypomnienie

Training in Metrology in Chemistry

Analit: Substancja oznaczana
np. cholesterol

Substancja oznaczana: Zawartos¢ danej substancji
wyznaczona zgodnie z dang procedurg (VIM,2.6) n.p.
stezenie cholesterolu w surowicy

 Walidacja oraz sp6jnosc pomiarowa
wallidacja stuzy zapewnieniu Spojnosci pomiarowej

. Spéjn_oéé oraz niepewnoéé
nleprzerwany ‘fancuch porownan &
“nieprzerwana” propagacja niepewnosci
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Training in Metrology in Chemistry

Spojnosé

« Okreslona dla kazdej wartosci zwigzanej z dang
procedurg / zapisanej w rownaniu modelowym

« Zapewniona poprzez kalibracje z wykorzystaniem
odpowiednich wzorcow

Slide 15



Tl'a 1n MlC Hierarchia wzorcow

ing in Metrology in Chem

Rodzaj wzorca Instytucja

4
§ » Podstawowy
& « Miedzynarodowy  « BIPM E
9 - Panstwowy  Narodowy Instytut Metrologiczny | '
9 * Odniesienia » Laboratorium wzorujace §
;  Posredniczacy » Laboratorium pomiarowe o
& |+ Przenosny - Laboratorium badawcze
' * Roboczy M

[ILAC-G2:1994]

Traceability of Measurements
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Train MiC Spdjnos¢ wyniku wzgledem
Training in Metrology in Chemistry Wzor'ca OdnieSienia

Spojne? wzgledem?
|

|
Wazenie
\ 8
\\
® - -6 ]
wid
s _
£ & 4-
g =)
7
=
2 _
0 | | |

Reference Standard (mg/kgqg)

\
\

“~-» Spojne? wzgledem?
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Przygotowanie probki

« Wazenie, m
 Ekstrakcja, R

* Przygotowanie
roztworow, Vyos.

 Rozcienczanie
probki, f,

Oznaczanie
azotanow(V)
w materiale
roslinnym za
pomocq
chromatografii

\ 4

Przygotowanie
roztworow
wzorcowych, C

v

Pomiar
instrumentalny, Ayos.

Pomiar
instrumentalny, A

\Qbliczanie wynikéw, /

QNO3-




Train MiC: Wyznaczanie spojnosci
pomiarowe]

@® Okreslenie wartos$ci mierzonej
@ Wybor odpowiednich:

— procedury pomiarowej; - rownania modelowego

® Wykazanie (poprzez walidacje) poprawnosci:

— Wybranych warunkow pomiarowych; - r6wnania modelowego

@ Wykazanie spojno$ci pomiarowej:

— wybor odpowiedniego wzorce; - kalibracja za pomoca wzorcow

& Wyznaczenie niepewnosci

[EURACHEM/CITAC Guide, 2002 |
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Train MiC Wykazanie spojnosci

Training in Metrology in Chemistry

@ wartosé mierzona: zawartos¢ azotanow
w materiale roslinnym

@ rownanie modelowe

® walidacja (ILC, CRM) Swiadectwo
S wzorcowania
@ SpPOJNOSCSC

® szacowanie niepewnosci / \

Wzorce

(roztwory S matrycowe CRM
kalibracyjne) wazenie (odzysk)
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Realizacja spojnoSci pomiarowej w
pomiarach chemicznych

- Czyste wzorce kalibracyjne
(roztwor wzorcowy Pb do pomiarow AAS)

- Czyste substancje wzorcowe
(wysokiej czystosci Cu do przygotowania roztworow
matrycowych)

- Matrycowe substancje odniesienia (C)RM
(cholesterol w surowicy krwi)
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METROLOGICAL TRACEABILITY

TN

MATERIAL

% X

CALIBRATION

VALUE ASSIGNMENT g

"
PROCEDURE

IMPLEMENTATION

L (y)

a) definition of
Sl unit by CGPM

~,

) primary calibrator

g) secondary
calibrator®

L
““HHHHHHHHHH%*
T

g} manufacturer's
working calibrators

[2) primary reference
measureament procedure

d) secondary reference
measurement procedure

f) manufacturer's selected
measureament procedure

h) manufacturers standing
measuremeant procedurs

i) manufacturer's
product calibrator®

routine sample

T~

RESULT

i1 end-user's routine
measureament procedure

BIFM, NMI 3 ARML 2

BIFM, NMI &
MMI, ARML
MMI, ARML, ML
ML

ML

ML

ML
manufacturer

andfor end-user

end-usear

end-user
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Training in Metrology in Chemistry

Wytwarzanie (C)RM

Collection |

"environmental" & cleaning "biological”
I
I AR S |
Oven- drying Freeze-
Jet-milling Particle Cryogrinding
Size milling/crushing
Sieving II

ISO 34; ISO 35
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Tl'a mn MlC pomiar aktywnosci fosfataz

ing in Metrology in Che

‘ IFCC, bufor AMP  p-nitrofenylofosforanem /I (37°C)
FOSFATAZA ZASADOWA p-Nitrophenylphosphate, AMP buffer (IFCC) B UN{25°C)
ALKALINEPHOSPHATASE DGKC, o DEA 2 pikoien m 70
(ALP | pNiophenylphosphate, DEA buffer (DGKC) L U1(5)
‘ - Suchachemia/ Drychemisty n
- FC, bilor AVP 2okl g , )
FOSFATAZA ZASADOWA pNirophenyphosphate, AMP bufer (IFCC) | T U1(5%)
ALKALINE PHOSPHATASE DGKC, bufor DEA 2 p-nirofeaylofosforanem | @ 1(371%C)
(LD o Xiphenyphoglate, DEA buffr (DGKC) W e
Sucha chemia / Dry chemistr | f
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3 PREZES
GLOWNEGO URZEDU MIAR

‘Warszawa, ul. Elektoralna 2

Warszawa, 26 wrzesnia 2003 r.

DECYZJA NR UW 15/2003

Na podstawie art. 104 kodeksu postgpowania administracyjnego (Dz. U. z 2000 r. Nr 98, poz. 1071
z pdzn. zm.) i § 5 ust. 1 pkt 1 rozporzadzenia Ministra Gospodarki, Pracy i Polityki Spolecznej z dnia
30 stycznia 2003 r. w sprawie uznawania wzorcéw jednostek miar za paristwowe wzorce jednostek miar
(Dz. U. Nr 31, poz. 257)

UZNAJE

Wzorzec jednostki miary napigcia elektrycznego statego, ktdry jest uktadem pomiarowym skfadajacym sie
z wzorca pierwotnego opartego na zjawisku Josephsona ze zigczem o napigciu znamionowym 10 V oraz
systemu pomiarowego do kontroli charakterystyk i kalibracji, za panstwowy wzorzec jednostki miary.

Dokumentacje panstwowego wzorca jednostki miary napigcia elektrycznego statego stanowi Swiadectwo
wraz z zatacznikami, ktérymi sa:

1) ksigga panstwowege wzorca jednostki miary napigcia elektrycznego statego,

2) hierarchiczny uktad sprawdzan przyrzadéw do pomiaréw napigcia elektrycznego statego,

3) dokumentacja techniczna paristwowego wzorca jednostki miary napiecia elekirycznego statego,

4) instrukcja obstugi parfistwowego wzorca jednostki miary napigcia elekirycznego statego.

Miejscem stosowania i przechowywania parfistwowego wzorca jednostki miary napigcia elektrycznego
statego jest Giéwny Urzad Miar, Zaktad Metrologii Elektrycznej, 00-139 Warszawa, ul. Elektoraina 2

Od decyzji przystuguje wniosek o ponowne rozpatrzenie sprawy do Prezesa Glownego Urzedu Miar

ﬁ;@wua

Wiodzimierz Sanocki

w terminie 14 dni od dnia jej dorgczenia.

)

ul. Elektoralna 2,
00-950 Warszawa P-10

PREZES
GLOWNEGO URZEDU MIAR

fax: (022) 620 83 78

tel.: (022)62058 70 e-mail: electricity@gum.gov.pl

NAZWA WZORCA

CHARAKTERYSTYKA

MIEJSCE
STOSOWANIA
| PRZECHOWYWANIA

ZALACZNIKI
DO SWIADECTWA

Warszawa, 20 stycznia 2004 r.

I

SWIADECTWO

PANSTWOWEGO WZORCA JEDNOSTKI MIARY

NR 15

Panstwowy wzorzec jednostki miary napiecia elektrycznego statego
uznany decyzjq Prezesa Giéwnego Urzedu Miar nr UW 15/2003
z dnia 26 wrzes$nia 2003 r. (MP z 2004 r. Nr 1, poz. 20).

Paristwowy wzorzec jednostki miary napiecia elektrycznego statego,
jest uktadem pomiarowym skiadajacym sie z wzorca pierwotnego
opartego na zjawisku Josephsona ze zkczem o napieciu
znamionowym 10 V oraz systemu pomiarowego do kontroli
charakterystyk i kalibracji.

Wartos¢ niepewnosci rozszerzonej wzglednej odtworzenia si;ednostk\'
miary przy poziomie ufnosci 95 % (k = 2) wynosi U=5 - 107,

Glowny Urzad Miar, Zaktad Metrologii Elektrycznej
ul. Elektoralna 2, 00-139 Warszawa.

1) ksigga paristwowego wzorca jednostki miary napigcia elektrycz-
nego statego,

2) hierarchiczny uktad sprawdzan przyrzadéw do pomiardw napiecia
elektrycznego statego,

3) dokumentacja techniczna panstwowego wzorca jednostki miary
napiecia elektrycznego statego,

4) instrukcja obslugi paristwowego wzorca jednostki miary napiecia
elektrycznego stalego.

Arothes

Wiodzimierz Sanocki

€.




