Lofia Sektas

Laboratorium
badawcze tworzac
system jakosci staje
przed problemem
doboru metod
kontroli jakosci,
ktore z jednej strony
zapewnityby
odpowiedni poziom
jakosci wynikow,

a z drugiej bylyby
adekwatne do
rodzaju stosowanych
metod badawczych,
ilodci badan,
mozliwosci
laboratorium.
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Sterowanie jakoscia

badan

W LABORATORIUM STACJI CHEMICZNO-ROLNICZEJ W WESOLEJ

Wedtug normy PN-EN ISO/IEC 17025 ,Ogolne wy-
magania dotyczace kompetendji laboratoriow badaw-
czych i wzorcujacych”, w zakresie zapewnienia jakosci
wynikéw badan laboratorium powinno mie¢ proce-
dury sterowania jakoscia w celu monitorowania miaro-
dajnosci podejmowanych badan. Uzyskiwane dane
nalezy zapisywac w taki sposob, aby mozliwe bylo le-
dzenie kierunkéw ich zmian oraz, jezeli to mozliwe,

" powinny by¢ stosowane techniki statystyczne w celu

przegladu wynikéw. Monitorowanie nalezy planowac
i poddawac¢ okresowym przegladom.

Zakres i metody kontroli laboratorium powinno dobra¢
sobie odpowiednio do rodzaju i wielkoéci wykonywa-
nych badan.

Na podstawie powyzszych wymagan Dziat Laborato-
ryjny Stacji Chemiczno-Rolniczej w Wesolej opracowat
i wdrozyt do stosowania wilasna, odpowiednia do pro-
wadzonego zakresu badan procedure , Sterowanie ja-
koscig badan”.

System kontroli prowadzony jest w dwoch niezalez-
nych pionach (tab. 1).

Wszystkie metody badawcze stosowane w Dziale La-
boratoryjnym sg zwalidowane, to znaczy posiadaja
wyznaczone cechy charakterystyczne: granice ozna-
czalnosci, precyzje, wspdlczynnik odzysku, popraw-
nos¢, niepewnos$¢ metody.

Dziafania systemowe sterowania jakoscia badan majg
na celu, oprécz biezacego zapewniania jakosci wyni-
kéw, monitorowanie sta-
bilnosci metod badaw-

czych poprzez Sledzenie
w czasie cech charaktery-
stycznych wyznaczonych
na etapie walidagji.

Wewnatrzlaboratoryjna
kontrola jakosci na I po-

I. Ocenianie jakosci wynikow na stanowiskach
pracy przez osohy wykonujace badania:

1. ocena prawidtowosci przebiegu
poszezegolnych etapow badania;

2. sprawdzanie obliczen i przenoszenia
wynikow;

3. weryfikacja wynikow przez osoby
nadzorujace badania w poszczegalnych
zespotach badawczych [pracowniach);

biezacych);

4. zatwierdzanie wynikow przez kierownika
Dziatu Laboratoryjnego.

Il. Prowadzenie dziatan systemowych
sterowania jakoscia badan poprzez trzy
poziomy kontroli:

1. wewnatrzlaboratoryjna kontrola jakosci

(I poziom), polegajaca na analizowaniu

w kazdej serii analitycznej probek Slepych,
probek kontrolnych (CRM-dw lub wiasnych
materiatow odniesienia), probek z kontrali
zakresu, probek powtdrzonych
(rownolegtych), prowadzenie kart Shewharta
na stanowiskach pracy;

2. wewnatrzlaboratoryjna kontrola jakosci
(Il poziom), polegajaca na analizowaniu
probek , podstawionych” nym zrodlem informagji
(probek rzeczywistych przebadanych
w laboratorium i poddanych po pewnym
czasie ponownej analizie jako probek

3. miedzylaboratoryjne badania
porownawcze. badania biegtosci (11l poziom).

ziomie: probki Slepe,
kontrolne, powtodrzone,
probki z kontroli zakresu
stuzg do oceny prawidio-
wosci przebiegu poszcze-
gélnych etapow badania
na stanowisku pracy. Wy-
niki badan tych probek
nanoszone sa na biezaco
na karty kontrolne (karty
Shewharta) i wykorzysty-
wane do oceny popraw-
nosci danej serii anali-
tycznej. Wvkresy na kar-
tach Shewharta sa cen-

o odchyleniach i niepra-
widlowosciach w wyko-
nywanych  badaniach.
Umozliwiaja rowniez §le-
dzenie stabilnosci stoso-
wanych metod badaw-

czych (pordownywanie ko-

lejnych kart Shewharta)
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i w razie pojawienia sie nieprawidlowosci zobowiazu-
ja do podjecia dziatan korygujacych.

| poziom wewnatrzlaboratoryjnej kontroli jakosci do-
starcza ponadto danych, ktére pozwalaja wyznaczy¢
i ¢ledzi¢ w czasie cechy charakterystyczne metody:
granice oznaczalnosci (z kart probek élepych), precyzje
(z kart probek kontrolnych), niepewnos¢ (z kart probek
powtorzonych).

Stosowanie w miare dostepnosci (i mozliwosci finanso-
wych) certyfikowanych materiatéw odniesienia stuzy
do sprawdzenia poprawnosci metody i pozwala stwier-
dzi¢, czy nie wystepuje blad systematyczny.

1l poziom wewnatrzlaboratoryjnej kontroli jakosci,
w formie niejawnej dla pracownikow wykonujacych
badania, ma na celu kontrolowanie jakosci wynikow
w warunkach odtwarzalnosci wewnatrzlaboratoryjnej.
Probki ,podstawione” pozwalaja dodatkowo na pro-

wadzenie oceny kompetencji personelu do wykony-
wania poszczegolnych badan.

Zewnatrzlaboratoryjna kontrola jakosci (11l poziom)
w postaci uczestnictwa w miedzylaboratoryjnych ba-
daniach poréwnawczych, jest bardzo waznym ele-
mentem sterowania jakoscia badan, pozwalajgcym na
potwierdzenie poprawnosci stosowanych metod ba-
dawczych. Poréwnanie swoich wynikow z wynikami
innych laboratoriow daje pewnosc, ze wyniki uzyski-
wane odzwierciedlajg rzeczywist zawartos¢ analizo-
wanej substancji, a ewentualne odchylenia mieszcza
sie w granicach mozliwych do zaakceptowania.

Dzial Laboratoryjny Stacji Chemiczno-Rolniczej w Weso-
fej od 1998 roku w sposob planowy dokonuje oceny
technicznych kompetencji swojego laboratorium po-
przez uczestnictwo w badaniach miedzylaboratoryjnych.
Laboratorium regularnie uczestniczy w miedzynaro-
dowych badaniach bieglosci:

m w programie WEPAL (Instytut Rolniczy w Wagenin-
gen, Holandia) obejmujacym:

@ ISE — badanie gleb (Pb, Cd, Ni, Cr, Cu, Zn, Mn, Fe,
As, Hg, pH, subst. org.);

@ |PE — badanie roglin (Pb, Cd, Ni, Cr, Cu, Zn, Mn, Fe,
As, Hg, B, N-Total, P K, Ca, Na, Mg, S):

® w miare mozliwosci w innych, organizowanych
przez PHARE, AQUACON - LEPE project (Instytut Sro-
dowiskowy, Ispra Wiochy);

® uczestniczy w testowaniu polskich materiatow refe-
rencvinych przygotowywanych przez Instytut Badan
Jadrowych w Swierku (liscie herbaty, mieszanina zioh);
® aby poddac ocenie caly zakres wykonywanych ba-
dan, Dzial Laboratoryjny SChR w Wesolej od 1998
roku realizuje wlasny program miedzvlaboratoryjnych
badan porownawczych (tab. 2) w sieci 17 Oddzialow
Stacji, obejmujacych analize:

A gleb rolniczych;

A gleb i podlozy ogrodniczych;

A materialu rodlinnego;

A NAWOZOW.

POLEMIKI, PROBLEMY '
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Materiat badany Badana cecha Metoda
/Czestotliwost
Gleby rolnicze pH ekstr. w KCI, potencjometryczna
4 x 3 probki P05, K,0 - przyswajalne Egnera Riehma, kolorymetryczna
(co kwartat} Mg - przyswajalny Schachtschabela, ASA
Cu, Zn, Mn, Fe, B - przyswajalne wg PN, ekstr. 0,1 n HCI, ASA
zaw. subst. organicznej Tiurina/wagowa
Pb, Cd, Ni, Cr, Cu, Zn, Mn, Fe, As, Hg ASA, po mineraliz. w wodzie krdl.
azot mineralny [N-NO; + N-NH,) ekstr. 1% K,S0,, kolorymetryczna
Gleby ogrodnicze PH w wodzie, potencjometryczna
2 x 3 probki zasolenie w wodzie, konduktometryczna

(1, 1l potrocze)

N-NO,, N-NH,, chiorki - przyswajalne
P, Mg, Ca, Na, K - przyswajaine
Cu, Zn, Mn, Fe - przyswajalne

ekstr. 0,3% kwas octowy,
potencjom. ekstr. jw., kolorym., ASA,
fotom. pt. ASA

Materiat roslinny
suchy

2 x 3 probki

(1, potrocze)

N, P, S, K, Ca, Na, Mg
mikroelementy i pierw. Sladowe:
Cu, Zn, Mn, Fe, Pb, Cd, Ni, Cr, As, Hg

miner. W kwasach, ozn. miareczkowe
kolorym., fotom. pt.,

ASA miner. ,,na sucho”/w kwasach,
ozn. ASA

Nawozy
2 x 3 probki
(I, 1l potrocze}

azotowe, wapniowe, wapniowo-magnezowe, wielosktadnikowe - metody wg PN

TABELA 2

Zaktad Produkcyjno-Ustugowy
TESTCHEM

44370 Pszéw, ul. Niepodieglosci 82d, tel./ffox: (032) 455 88 83
e-mail: testchem@ka.onet.pl NIP 647-051-91-45
wwuw.testchem.pl

PRODUKCIA:

URZADZENIA DO PRZYGOTOWANIA
1| POBIERANIA PROBEK

Prébobiorniki

Kruszarki laboratoryjne
Miynki laboratoryjne
Prasy do probek
Mieszalniki laboratoryjne

URZADZENIA DO CHLODZENIA
1 STABILIZACJI TEMPERATURY
Uktady chtodzenia spektrometrow
i dyfroktometréw rtg.
Uktady chfodzenia mikroskopSw elektronowych
Uktady chiodzenia spektrometrow AAS i IcP

SPRZEDAZ:

Spektrometry
i dyfraktometry rtg
(Rigaku - Japonia)

Urzqdzenia do oznaczania
rteci (NIC - Japonia)




I POLEMIKI, PROBLEMY

Ocena wynikow badan miedzylaboratoryjnych oparta
Ocena biegtosci oznaczania otowiu w glebie — 2001 rok jest na zmiennej standaryzowanej z-score:
X, =X
Epr.1t BMpr.2 Opr.3 Opr. 4 z=——'§-52
1.5 gdzie:
1 B X; — wynik i-tego uczestnika
X — wartosc¢ érednia (po odrzuceniu wynikéw odbie-
o 05 gajacych)
§ 0 - = T . 8 ' SD - odchylenie standardowe
g | 1 T
03 U o Interpretacja wynikow:
-1 Izl < 2 — wynik zadowalajacy,
15 2 < Izl < 3 = wynik watpliwy,
WEPAL-Tkw | SChR-Tkw | WEPAL-2kw | SChR-2kw | WEPAL-3kw |SChR-3kw  |WEPAL-dkw |SChR-dkw Izl > 3 — wynik niezadowalajacy.
Bp.1| 006 015 0.08 o3 039 o o o Do petnego wykorzystania uczestnictwa w badaniach
n p2| 02 0.24 -0.34 0,19 -1.32 -0.89 -0.39 047 wazne jest, aby wyniki z tych badan poddawac szczego-
Op3| 109 0,66 048 065 023 0,39 003 0.88 lowej ocenie z udzialem personelu wykonujacego bada-
nia oraz prowadzi¢ monitorowanie jakosci wynikow
O] 126 % 1 ot w celu kontrolowania stabilnosci systemu jakosci.
W naszym laboratorium w tym celu prowadzone sg na-
Rys. Przyktadowy wykres oceny biegtosci dla wynikow badania Pb stepujace dzialania:
w glebie w 2001 roku M po otrzymaniu raportu z badan dla kazdego badane-

go skladnika prowadzone sg karty oceny badania bieglo-
$ci (za pomoca z-score), gdzie nanoszone sg z udziatem
pracownika kolejne wyniki z badan w ciggu calego roku

(rys.). Graficzny wykres z-score ilustruje ocene jakosci wy-

1938 1938 2000 2001 niku, a takze pozwala éledzi¢, czy nie wystepuje blad sys-
Skladnik loSc wyn. | watpl.” | NosEwyn. | watpl” | llocwyn. | watpl.” | losEwyn. | watpl” | tematyczny (stale z < 0 lub z > 0);
badany niezadow™ niezadow”* niezadow”” | niezadow”|  m z kazdego raportu spisywana jest notatka z oméwienia
Pb - woda krol] 31 1 34 - 28 1* 28 - wynikéw, zawierajaca ich oceng, analize ewentualnych
Cd 31 1** 34 - 28 - 28 - bledow, ustalenia dotyczace poprawy jakosci;
Ni 31 1** 34 - 28 1* 28 1** m wyniki z raportow w formie wykresdéw prezentowane
Cr 15 - 18 - 20 1* 20 - sg na tablicach ogloszen w laboratorium, aby wszyscy pra-
Cu 31 1* 34 - 28 - 28 - cownicy mogli si¢ z nimi zapoznac;
In 31 1** 34 2* 28 1* 28 - m dla kazdego skladnika sporzadzane s3 roczne zestawie-
Mn 95 - 28 - 28 - 28 - nia wynikow badan bieglosci (tab. 3), ktore sa prezento-
Fe 17 - 28 1** 28 - 28 - wane wszystkim pracownikom laboratorium na dorocz-
As 22 1™ 31 - 28 1* 28 - nych spotkaniach oraz poddawane sa analizie podczas
Hg 28 1** 34 1 28 1* 24 - przegladow systemu jakosci w obecnosci dyrektora,
N-NO, - min, - - 6 - 12 - 12 - w celu ewentualnego ustalenia rodzaju dzialan, jakie
N-NH, - min. - - 6 _ 12 - 12 _ nalezy podjac¢ dla poprawy jakosci wykonywanych badan.
Cu - przysw. 5 1= 1 N 1 N m - Zaprezentowane w powyzszym artykule dziatania labo-
In - praysw. 6 _ 1 _ 1 _ 1 1 ratorium SChR w Wesotej w ramach sterowania jakoscig
Mn - przysw. 5 _ 12 _ 19 R 1 ) badan sa przykladem, jak mozna rozwiazac w laborato-
Fé - praysw. 6 _ 1 : 19 _ 1 ) rium problem zapewnienia jakosci wynikow. Systern
B - praysw. § Jro*> 19 1* 19 1+ 1 ) w takiej formie zostat zaakceptowany przez auditorow
Préchnica _ . _ _ _ R 28 _ PCA i funkcjonuje w laboratorium od 1999 roku.
N ogalny _ _ _ _ _ _ 1 _ Nalezy jednak pamieta¢, ze nie ma gotowych, doskona-
oH 5 N 0 " 77 ) » - tvch systeméw do bezposredniego przeniesienia do wias-
PO - praysw| 6 1 1 ) 1 1 20 » nego laboratorium. Kazde laboratorium powinno do-
KZUE_ przysw. 6 ) 1 ] 1 a0 bra¢ takie elementy sterowania jakoscia badan, ktore
Mzg ) Drzysw.' 8 1 " i " 1:* 0 : zapewnia uzyskanie rzetelnych i wiarygodnych wyni-

; - - - kow, spetniajacych oczekiwania klienta. =
- wynik watpliwy 2 < |z| <3, ** - wynik niezadowalajacy |z| >3

TABELA 3
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