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Badania

miedzylaboratoryjne
w chemii analitycznej

W ostatnich latach kontrola jakosci stala sie jednym
z najwazniejszych aspektow pracy laboratoriow
analitycznych. Wiaze sie to ze wzrostem znaczenia
wynikow oznaczen dla niemal wszystkich dziedzin
zycia. Zapewnienie wiasciwej dla danego celu jakosci
wynikow analiz jest niezbedne ze wzgledu na szero-
ka game mozliwych negatywnych skutkéw bedacych
efektem biednych i niemiarodajnych wynikow. Uzy-
skiwanie rzetelnych i zharmonizowanych wynikow
umozliwia jednolity system pomiarow chemicznych
zgodny z zasadami metrologii chemicznej. Uczest-
nictwo w badaniach miedzylaboratoryjnych jest
jednym z najwazniejszych narzedzi tego systemu.
Udzial w tego typu programach pozwala na porow-
nanie uzyskanych rezultatow z wynikami pochodzg-
cymi z innych laboratoriow uczestniczacych, poza
tym daje moznos¢ dowiedzenia swych kompetencji.
Jest to szczegdlnie istotne w przypadku laboratoriow
akredytowanych oraz laboratoriéw ubiegajacych sie
o akredytacje. Ponadto uczestnictwo w miedzylabo-
ratoryjnych badaniach porownawczych pozwala na
poszukiwanie i wykrycie niespodziewanych biedow
na podstawie poréwnania z zewnetrznym wzorcem
oraz z poprzednimi wlasnymi wynikami, a w przypad-
ku wykrycia bledéw — podjecie odpowiednich dziatan
korygujacych.

Klasyfikacje badan miedzylaboratoryjnych ze wzgle-
du na typ prowadzorych badan przedstawiono na
rysunku 1.

W przypadku wyznaczania parametrow analitycznych
danej metodyki pomiarowej (Method-performance
study) wszyscy uczestnicy, postepujac zgodnie z tym
samym protokolem, przy wykorzystaniu jednako-
wych metodyk testowych oznaczaja wyszczegolnione
protokolem wielkosci w partii identycznych probek
testowych. Badania tego typu stuzy¢ maja oszaco-
waniu parametréw analitvcznych badanej metodyki
analitycznej.

W przypadku badania kompetencji laboratoriow
(Laboratory-performance study) uczestnicy otrzymuja
do zanalizowania jedna lub wieksza ilos¢ trwatych,
homogenicznych prébek testowych. Wykorzysta¢
moga w tym celu wybrang lub rutynowo stosowang
procedure badawczg. Uzyskane wyniki moga by¢
poréwnywane z wynikami pozostalych uczestnikow

badania lub ze znang albo wyznaczong (gwaranto-
wang) wartoscig odniesienia. Badania tego typu mogg
by¢ przeprowadzane wsrod laboratoriow akredyto-
wanych, lub ubiegajacych sie o akredytacje, w celu
skontrolowania jakosci prowadzonych oznaczen
oraz kompetencji pracownikow. W takim przypadku
organizator moze wymagac stosowania danej meto-
dy pomiarowej lub moze odgornie ograniczy¢ wybhor
metod do podanej przez siebie listy.

W przypadku badan zwiazanych z certyfikacja mate-
rialow (Material-certification study) przyporzadkowuje
sie warto$¢ odniesienia (reference value) odpowied-
niej wielkosci (stezeniu lub wiasciwosci) w materiale
testowym lub prébce badanej, zazwyczaj materialow
z okreslong niepewnoscia. W tego rodzaju badaniach
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Rys. 1. Klasyfikacja porownawczych
badan miedzylaboratoryjnych ze
wzgledu na typ programu

I PRAKTYKA

zazwyczaj uczestnicza wybrane laboratoria referen-
cyjne, a celem jest analiza materialu, kandydata na
material odniesienia. W tym przypadku konieczne
jest stosowanie metody zapewniajacej oszacowanie

wzgledem stezenia analitu, jak rowniez sktadu matry-
cy, oraz przetestowany przed rozprowadzeniem go
do uczestnikow badan tak pod wzgledem Sredniego
poziomu zawartosci analitu, jak i stopnia homogenicz-
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stezenia (lub innej wilasciwosci charakterystycznej)
obciazonego najmniejszym bledem oraz najmniej-
szg wartoScig wyznaczonej niepewnosci. Giéwnym
aspektem wyboru materiatu testowego powinna by¢
maksymalnie duza reprezentatywnos¢ probki. Mate-
riat ten powinien by¢ mozliwie najbardziej zblizony
do probek rutynowo analizowanych zaréwno pod
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nosci. Uzyskane wyniki porownywane sa z uprzednio
ustalona wartoscia gwarantowana (odniesienia).

W zaleznoéci od wyznaczonego celu miedzylabora-
toryjne badania porownawcze podzieli¢ mozna na
cztery typy badan:

W Badania bieglosci (proficiency tests — PT), ktorych
celem jest ocena kompetencji laboratoriow uczestni-
czacych w badaniach;

B Badania normalizacyjne, ktorych celem jest bada-
nie sprawnosci metodyki analitycznej;

B Badania certyfikacyjne, ktorych celem jest charak-
terystyka danego materiatu/probki badanej;

B Poréwnania miedzylaboratoryjne (interlaborato-
ry comparison — ILC), ktorych celem jest sprawdzenie
kompetencji wlasnego laboratorium lub poréwnanie
kompetencji dla grupy laboratoriow.

Sposr6d wyzej wymienionych typow  porownan
miedzylaboratoryjnych najwieksza popularnoscia
ciesza sie badania bieglosci. Dzieje si¢ to za sprawa
szerokiej gamy mozliwosci sprawdzania osiagniec
i kompetencji zaréwno indywidualnych analitykow
postugujacych sie specyficzna metodyka analityczna,
jak rowniez do oceny danej metodyki analitycznej.
W zaleznosci od celu, badania biegloéci majg rozny
przebieg i charakter. Najogolniej badania dzielg
sie na otwarte — dostepne dla kazdego zglaszajace-
go che¢ partycypacji laboratorium, oraz zamkniete
— przeznaczone dla zaproszonych przez organizatora
uczestnikow. Nastepnie, w zaleznosci od warunkoéw,
wyrdzni¢ mozna dwa glowne typy badan bieglosci,
a mianowicie te sluzace zbadaniu kompetencji grupy
uczestniczacych laboratoriow na podstawie uzyska-
nych przez nie wynikow w toku bardzo specyficznvch
analiz, oraz te, w ktorvch konieczna jest ocena kom-
petencji laboratoriow podczas wykonywania réznych
typow analiz. Z kazdego z dwoch powyzszych typow
badan bieglosci wyodrebni¢ mozna dodatkowo trzy



dalsze kategorie. W przypadku kategorii pierwszej
prébki przeznaczone do badan kraza sukcesywnie po
wszystkich laboratoriach uczestniczacych, przy czym
laboratorium koordynujace moze zawréci¢ probke
w czasie trwania badania w celu sprawdzenia, czy nie
zaszly w niej jakiekolwiek niepozadane zmiany. Kate-
goria druga to najpopularniejszy typ badan bieglosci,
w ktorym z duzej dostawy homogenicznego materiatu
probki wybierane sa losowo i jednoczesnie rozsylane
do wszystkich uczestnikow badania. W przypadku
kategorii trzeciej probki produktu lub materiatu dzieli
sie na czesci, z ktorych kazdy z uczestnikdw otrzymu-
je do zanalizowania jedng z czesci kazdej probki, sa
to tak zwane badania dzielonej probki.

W badaniach bieglosci, jak zreszta we wszystkich
rodzajach poréwnan miedzylaboratoryjnych, kom-
petencje wszystkich uczestnikéw weryfikowane sg na
podstawie oceny statystycznej uzyskanych przez nich
wynikow. Najczesciej koricowe wyniki przedstawiane
s3 w sposOb niejawny, poprzez przyporzadkowanie
kazdemu z uczestnikéw numeru identyfikacyjnego juz
na samym poczatku badarn. Pod tym numerem dane
laboratorium bedzie mialo mozliwo$¢ zapoznania sie
z rezultatami koncowymi po ogloszeniu raportu kon-
cowego. Badania bieglosci moga by¢ przeprowadzane
jednorazowo lub odbywac sie w sekwencjach, zazwy-
czaj w formie kilku rund badan w ciagu danego roku.
Zarzadzane sg przez organ centralny i przebiegaja
zgodnie z ustalonym harmonogramem. Zadaniem
organizatora jest sporzadzenie protokotu okreélajace-
go szczegblowo przebieg przeprowadzanego badania
jak rowniez sposob interpretacji wynikéw. Ponad-
to organizator przygotowuje lub wybiera materiaty
(probki testowe). Rolg uczestnikow jest zanalizowanie
nadestanych prébek przy wykorzystaniu odpowiedniej
metodyki oraz odestanie uzyskanych danych zgodnie
z wymaganiami sprecyzowanymi uprzednio przez
organizatora w protokole. Na tej podstawie ocenia-
na jest wiarygodno$¢ wynikéw analitycznych danych
zespotow badawczych, ponadto diagnozowane sg
przyczyny btedow, co umozliwia poprawe jakosci
wynikow analiz i doskonalenie stosowanych metodyk.
Osiagniecie tych celow wymaga bardzo starannego
przygotowania i rzetelnej organizacji. Kolejne etapy
organizacji i przebiegu badan miedzylaboratoryjnych
przedstawiono na rysunku 2.

jednostka organizujaca badania zalezy od rodzaju
badan miedzylaboratoryjnych. Badania certyfikacyjne
najczesciej organizowane sg przez wytworcow certy-
fikowanych materialow odniesienia, takich jak IRMM
(Institute for Reference Materials and Measurements),
NIST (National Institute of Standards and Technolo-
gy), IAEA (International Atomic Energy Agency) i wielu
innvch. Badania normalizacyjne przeprowadzane
s3 przez réznego typu miedzynarodowe i krajowe
jednostki normalizacyjne, takie jak: ISO (Internatio-
nai Organization for Standarization), CEN (European
Committee for Standarization), ASTM (American
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Society for Testing and Materials) i AOAC (Association
of Analytical Communities). W przypadku badan bieg-
tosci role organizatorow przejmuja gtéwnie réznego
typu jednostki akredytujace oraz instytucje publiczne
i komercyjne, takie jak: UKAS (The United Kingdom
Accreditation Service), COFRAC (Comite Francais
D’Accreditation), ENAC (Entidad Nacional de Acredi-
tacion), IPQ (Instituto Portugués da Qualidade).

W ostatnich latach coraz czesciej organizowane sg,
tak w Polsce, jak i na $wiecie, r6znego typu porowna-
nia miedzylaboratoryjne i badania bieglosci. Test bieg-
tosci miedzylaboratoryjnej jest bowiem stosowany do
oceny wiarygodnosci wynikow oznaczen oraz stano-
wi podstawe walidacji metod badawczych stosowa-
nych w pomiarach chemicznych zgodnie z norma
PN-EN ISO/IEC 17025, a takze umozliwia obiek-
tywng ocene wiarygodnosci wynikow badan oraz
wydawanie opinii dla organéw procesowych zgodnie
ze standardami $wiatowymi. Uczestnictwo w mie-
dzylaboratoryjnych badaniach poréwnawczych jest
ostatecznym i najbardziej wiarygodnym sposobem
oceny jakosci badan dzieki mozliwoéci porownania
otrzymanych wynikéw z wynikami uzyskanymi przez
innych uczestnikow badan.

Katedra Chemii Analitycznej Wydzialu Chemicznego
Politechniki Gdanskiej i Centrum Doskonalosci Ana-
lityki i Monitoringu Srodowiskowego (CEEAM) we
wspotpracy ze Stowarzyszeniem RefMat oraz firma
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LGC Promochem Sp. z 0.0. zorganizowaly badanie
bieglodci WCH PG PCB1. Badanie to jest pierwsza
czescig wieloletniego projektu badan bieglosci, orga-

LOrganizacja badan miq;dzylaboratoryjnych-l

—{ PROJEKT

ustalenie wybor organizatora
celu —1— Iub prowadzacego
wybor probki wybor analiz
lub jednostki — lub badan
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przygotowanie * wykonanie
probek lub 1t analiz

jednostki badanej

rozestanie }J * przesianie
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OCENA
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wynikow —— rezultatow
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Rys. 2. Etapy organizacji badan miedzylaboratoryjnych
* Czynnosci wykonywane przez uczestnikow badan migdzylaboratoryjnych

nizowanego i prowadzonego przez Katedre Chemii
Analitycznej Wydzialu Chemicznego Politechniki
Gdanskiej we wspotpracy ze Stowarzyszeniem RefMat
oraz firmg LGC Promochem Sp. z 0.0., dotyczacego
oznaczania zawartosci zwigzkéw organicznych (PCB,
WWA, pestycydy) w probkach srodowiskowych (osad,
gleba, woda). Celem tego projektu jest wykazanie
kompetencji laboratoriow uczestniczacych w zakre-
sie analizy niektérych organicznych zanieczyszczen
$rodowiska. Badanie bieglosci laboratoriow WCH PG
PCB1 zwiazane jest z realizowanym obecnie w Kate-
drze Chemii Analityczne] Wydzialu Chemicznego
Politechniki Gdanskiej grantem wspieranym i finan-
sowanym przez Komisje Europejska (European Com-
mission — EC) ~ ,Rozwj infrastruktury metrologicznej
w chemii w krajach kandydujacych do Unii Europej-
skiej” (Improving the Infrastructure for Metrology in
Chemistry in the New Member States — QUA-NAS),
jak rowniez grantami przyznanymi przez MNI (Mini-
sterstwo Nauk i informatyzacji).

W najblizszym czasie w czasopismie , Analityka” poja-
wig sie informacje o kolejnym tescie bieglosci, ktory
bedzie poswiecony analitom z grupv wielopierécienio-
wych weglowodoroéw aromatycznych (WWA) w osa-
dzie rzecznym.

Zachgcamy wszystkie zainteresowane laboratoria do
udziatu w tego typu badaniach. B



