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Najlepszym
wyjsciem,
zapewniajacym
zarébwno
optymalizacje
kosztow, jak i dobra
kontrole pracy
laboratorium, jest
stworzenie w nim
swojego rodzaju
piramidy
metrologicznej, na
ktorej szczycie
znajduje sie
certyfikowany
material odniesienia.
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Uzywanie

i naduzywanie
certyfikowanych
materiatow odniesienia

Tytul powyzszy nie jest oryginalny, zapozyczylismy go
z opracowania ,Selection, Use and Abuse of RM's”
(PJ. Jenks, I.R. Zisler w , Reference Materials for Chemi-
cal Analysis”, Wiley-VCH Verlag, 2001); podobne sfor-
mulowania mozna odnalez¢ takze w wielu innych pu-
blikacjach i referatach. Wyraz ,naduzywanie” jest tu
zastosowany nieco na wyrost — chodzi raczej o podkre-
slenie, ze bledy popelnione przy wyborze, zakupie
i stosowaniu materiatow odniesienia (nie tylko certyfi-
kowanych) moga z duzym prawdopodobienstwem do-
prowadzi¢ do zmarnowania czasu i pieniedzy.

Minat juz okres, kiedy trzeba byto wykazywa¢ potrze-
be stosowania w laboratoriach anali-

Zgodnie z zalozeniami wigczanie certyfikowanych ma-
terialéw odniesienia do cyklu analiz powinno zapew-
nia¢, ze wyniki tych analiz beda sie charakteryzowaé
spbjnoscia pomiarowa (z ang. traceability), ale jest to
kwestia dyskusyjna z uwagi na to, ze wedtug niekto-
rych autorytetéw zachowanie spéjnosci pomiarowe;
przez wartosci certyfikowane uzyskane na drodze ba-
dan miedzylaboratoryjnych jest co najmniej watpliwe.
Niezaleznie jednak od tego, czy wszystkie certyfikowa-
ne materialy odniesienia pozwalaja na uzyskiwanie
spojnych pomiarowo wynikéw, czy jest to raczej zato-
zenie teoretyczne, nie ulega watpliwosci, ze sa one

tycznych materialéw odniesienia. Wszy-
scy, jak sie wydaje, znaja tez podstawo-

we reguly rzadzace ich wyborem i sto-
sowaniem. Niemniej w trakcie naszej
codziennej pracy w firmie bedacej dys-
trybutorem takich materialow widzimy,
ze pewne problemy powtarzaja sie sys-
tematycznie. Dlatego wydawato sie
nam, ze warto poswigci¢ troche miejsca
ich oméwieniu, cho¢ niektore moga
wydawac sie banalne.

Materialy odniesienia i certyfikowane
materialy odniesienia pelnia we wspdl-

GUM

el Laboratorium
Pomiarowe
pH standards Akredytowane

viscosity standards Nr A/21/1/2000

Posiadamy certyfikat akredytacji oraz upowaznienie do
uwierzytelniania wydane przez Prezesa Glownego Urzedu Miar.

Laboratorium: wzorcuje/ uwierzytelnia

czesnej chemii analitycznej role podob-
na do wzorcéw jednostek miedzynaro-
dowego ukladu miar - umozliwiaja

~ w zakresie pomiaréw pH:
pehametry oraz elektrody pehametryczne

- w zakresie pomiarow lepkosci:
wiskozymetry kapilarne szklane Ubbelohdego, Pinkiewicza i U-rurka
z odwrotnym przeptywem.

przeniesienie wartosci danej wiasciwo-
sci (np. zawartosci pierwiastka w danej

Laboratorium wytwarza, wzorcuje oraz uwierzytelnia wzorce pehametryczne
i wzorce wiskozyvmetryczne (lepkosci). Na podstawie ustawy z dnia 3 kwietnia

1993 roku ,.Prawo o miarach” wzorce posiadaja zatwierdzenie typu Gidownego
Urzedu Miar w Warszawie i sa uwierzytelnione. Wzorce zapewniaja dokiadnos¢
i jednolitos¢ pomiaréw przez odniesienie do paristwowego wzorca jednostki miary.

matrycy) pomiedzy roznymi laborato-
riami i niezalezne odtworzenie jej
w roznych osrodkach. Dzieki temu sta- . . o

L . L Spelniamy wymagania normy PN-EN 45001
nowia jedno z najwazniejszvch narze- oraz przewodnika ISO/IEC 25 w odniesieniu do przyrzadéw do pomiaru
dzi, dzieki ktérvm mozna: -pH

iz . - lepkosci
- oceniac nowe metody analitvczne,

. Lo iemv ustugi oraz 2 )z 1 iaro z lepkosci.
- porownywac miedzv soba rézne me- Oferujemy ustugi oraz doradztwo w zakresic pomiaréw pH oraz lep. osci.

tody, Przedsiebiorstwo Produkcyjno-Ustugowe LabStand
Laboratorium Pehametrii i Wiskozymetrii
60-308 POZNAN. ul. Grunwaldzka 114, tel. (061) 662 00.99,
867 28 47 fax (061) 66202 61

e-mail: labstand @labstand.com.pl www.labstand.com.pl

— poroéwnywac sprawnos¢ poszczegol-
nvch laboratoriow,

- Kontrolowa¢ jakos¢ pracy laborato-

rium.
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niezastagpione w kazdym nowoczesnym laboratorium
analitycznym. Wynika to miedzy innymi z faktu, ze od-
wzorowujg zawartos¢ analitu w konkretnej matrycy,
zachowujac wszystkie specyficzne oddzialywania za-
chodzace w takim ukiadzie. Niestety maja réwniez
zasadnicze wady: sg kosztowne, a istniejacy asorty-
ment materialéw pokrywa tylko niewielka czes¢ po-
trzeb analitykow.

Bardzo czesto przy poszukiwaniu certyfikowanych ma-
terialéw odniesienia doswiadcza sie wiec uczucia dys-
komfortu zwigzanego z koniecznoscia wydania spore;
sumy na wyréb nie w pelni zaspokajajacy potrzeby.
Nalezy przy tym pamietac o tym, ze zle wybrany pro-
dukt trudno bedzie zwrocic. jezeli, w skutek btedu
popetnionego w procesie wyboru i zakupu, materiat
okaze sie nieprzydatny w danym momencie, wytwor-
ca nie przyjmie jego zwrotu, jezeli nie mozna udowod-
ni¢, ze cechy materiafu nie sa zgodne z deklarowany-
mi w certyfikacie. Dlatego zawsze zalecamy wszystkim
zasiggniecie mozliwie dokladnej informacji o wybra-
nym materiale przed jego zamdwieniem.
Podstawowy problem, o ktérym byta juz mowa powy-
zej, to kiopoty ze znalezieniem wiasciwego materiatu.
Z reguly zaleca si¢, aby matryca materiatu byta mozli-
wie zblizona do analizowanych probek, a certyfikowa-
na zawarto$¢ analitow powinna by¢ na poziomie zbli-
zonym do ich zawartosci w tych probkach. Oczywiscie
nietrudno sobie wyobrazi¢, ze bardzo czesto dobor
catkowicie zgodny z tymi regutami jest niemozliwy.
Tylko niektore przyklady z naszej praktyki to bezsku-
teczne poszukiwania materialow odniesienia typu me-
tale w cukrze, metale w drewnie, metale i aniony
w roznych rodzajach warzyw. Jeszcze trudniejsze jest
znalezienie odpowiedniego materiatu z certyfikowang
zawartoécig substancji organicznych.

W zasadzie trudno jest zaproponowac dobre wyjscie
z sytuacji, kiedy odpowiedni material odniesienia nie
jest dostepny. Jezeli poszukiwania przeprowadzone
przez wyspecjalizowane firmy nie dadza rezultatu, jedy-
nym sposobem uwiarygodnienia wiasnych wynikow jest
wziecie udzialu w jednym z programoéw badania bieglo-
Sci laboratoriow. Coraz wieksza liczba takich progra-
mow, prowadzonych zaréwno przez organizacje pol-
skie, jak i zagraniczne, jest obecna w Polsce. Mozna
takze skontaktowac sie z ich organizatorami - zdarza sie,
ze dysponujg oni pozostalosciami probek zbadanych
w poprzednich etapach badai. Cho¢ zazwyczaj nie ma-
jg one rangi certyfikowanych materialow odniesienia,
sa na tyle dobrze scharakteryzowane, aby mozna je by-
lo zastosowac¢ jako materialv odniesienia. Oczywiscie
mozna tez dazy¢ do wytworzenia certyfikowanego ma-
terialu odniesienia na potrzeby danego programu badan,
ale nalezy sie liczy¢ z ogromnymi kosztami takiej opera-
¢ji. Wedlug wstepnych wyliczen otrzymanie kilkunastu
kilogramow homogennych wysuszonvch warzyw wraz
z potwierdzeniem homogennosci kosztowaé moze
40 000-50 000 zt. Do tego nalezy doliczy¢ kosztv zwig-
zane z certyfikacja, zapakowaniem, magazvnowaniem...
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Odnalezienie certyfikowanego materialu odniesienia
o odpowiednim skiadzie to dopiero poczatek rozwig-
zywania problemu. Przed podjeciem decyzji o zakupie
nalezy uzyska¢ odpowiedzi na wiele pytan, podsta-
wowe z nich wymieniono ponizej w punktach.

1. Czy material nie jest przewidziany do stosowania
dla jednej metody analizy? Dysponujemy na przyktad
materialami przeznaczonymi tylko dla metod analizy
wedtug Amerykariskiej Agencji Ochrony Srodowiska
(US EPA), ktore nie zawsze moga by¢ stosowane przy
innych metodach. Coraz wiecej materialébw ma certy-
fikowane zawartosci dla réznych sposobdw obrébki
probki — w przypadku gleb jest to ekstrakcja woda
krolewska lub kwasem solnym zamiast petnej minera-
lizacji.

2. Czy wybrany material ma na pewno status certyfiko-
wanego materiatu odniesienia, czy materialu odniesie-
nia? Wielu wytworcow oferuje tak zwane materiaty
kontrolne, ktére, cho¢ bardzo przydatne, nie sa certy-
fikowanymi materialami odniesienia.

3. Czy materiat jest pochodzenia naturalnego, czy tez
jest syntetyczny (otrzymany przez wzbogacenie anali-
tami matrycy)? Niektdre syntetyczne materiaty odnie-
sienia (np. woda z certyfikowang zawartoscia katio-
néw) sa powszechnie uzywane na réwni z materiatami
naturalnymi, jednakze na przykiad materialy roslinne
wzbogacone analitami nie sg z reguty uwazane za cer-
tyfikowane.

4. Jaki jest stopien homogennosci materiatu? Czes¢
wytwércoOw materialow uwaza, ze powinny one by¢
mozliwie doskonale homogenne, ostatnio pojawiaja
sie jednak tak zwane rzeczywiste materialy, ktorych
postac¢ zblizona jest do analizowanych probek. Do-
stepne sa na przykiad materialy glebowe o uziarnieniu
okolo 1T mm i homogennosci na poziomie 1 g.

5. Jaka jednostka przeprowadzila proces certyfikagji
i jaki jest jej miedzynarodowy autorytet? Zalecane jest,
aby w procesie certyfikacji materiatu braty udzial labo-
ratoria z kilku krajow (dopuszczalny jest udzial placo-
wek z jednego kraju, ale muszg to by¢ laboratoria
0 uznanym w $wiecie autorytecie), spotykane sa jednak
materialy certyfikowane wylacznie na podstawie wyni-
kéw uzyskanych w nie znanych w Europie oérodkach.

6. Czy inni uzytkownicy nie mieli klopotow ze stoso-

waniem tego materialu? Nie wszyscy uzytkownicy kon-
sultuja swoje kfopoty z dvstrybutorem (a szkoda!), ale
czasami udaje sie uzyskac takze takie informacje.

Na wszystkie powyzsze pytania powinien odpowie-
dzie¢ dystrybutor materialéw odniesienia. Prawie za-
wsze dysponuje on takze kopia certvfikatu lub moze jg
sprowadzi¢ i przekazac potencjalnemu nabywcy przed
zlozeniem zamodwienia, co pozwala zazwyczaj na do-
bre zapoznanie sie z wlasciwosciami materialu. Nale-
zy podkreslic, ze katalogi nie moga bv¢ traktowane
jako jedvne i ostateczne zrédio informacji — niektdre
z nich podaja tvlko wartosci certyfikowane, bez zakre-
su niepewnosci uwidocznionego w certyfikatach, zda-
rzaja sie tez klopoty z dobrym oznaczeniem wartosci




certyfikowanych i informacyjnych. Ponadto katalogi
nie zawsze moga by¢ na biezaco aktualizowane, a przy
ewentualnej zmianie szarzy materiatu wartosci certyfi-
kowane mogg ulega¢ znacznym zmianom.
Nastepnym waznym problemem jest moment dokona-
nia zakupu. Nalezy unika¢ kupowania materialow od-
niesienia na zapas. Niemal wszyscy wytworcy certyfiko-
wanych materialow odniesienia nie okreslaja terminu
ich waznosci - materialy sa wazne tak diugo, jak dtugo
znajdujg sie w sprzedazy. W tym czasie sa regularnie
sprawdzane przez wytworce, a w przypadku wykrycia
jakichkolwiek zmian powiadamiani sa o nich klienci,
ktérzy nabyli materiat w ciagu ostatniego roku. Jezeli
uzywa sie materialow zakupionych wczesniej, nalezy
co pewien czas upewniac sie, czy w sprzedazy jest
ciagle ta sama partia, a wartosci certyfikowane nie zo-
staly zmienione. Niektére materialy dostarczane sa
w specjalnych opakowaniach i warunkach - w obnizo-
nej temperaturze i/lub w atmosferze gazu obojetnego.
Ryzyko diuzszego ich przechowywania, nawet bez
otwierania opakowania, spoczywa zawsze na nabywcy.
Bledy zdarzaja sie rowniez przy stosowaniu prawidiowo
wybranych materialow odniesienia. Jednym z pospolit-
szych jest bardzo rzadkie stosowanie ich do kontroli
pracy laboratorium z uzasadnieniem, ze sq to materia-
ly bardzo drogie. Drugg skrajnoscia jest stosowanie cer-
tyfikowanych materialéw odniesienia niemalze jako
wzorcow analitycznych. Najlepszym wyjsciem, zapew-
niajagcym zaréwno optymalizacje kosztéw, jak i dobrg
kontrole pracy laboratorium, jest stworzenie w nim swo-
jego rodzaju piramidy metrologicznej, na ktorej szczycie
znajduje sie certyfikowany materiat odniesienia, ponizej
powiazane z nim materialy odniesienia i materialy kon-
trolne, a najnizej — homogenne probki (np. z wlasnego
laboratorium), ktérych codzienna analiza (lub kilkukrot-
na w ciggu dnia) moze stuzy¢ do wykazania stabilnosci
warunkow prowadzenia analiz. Rozwiazanie takie za-
pewnia dobra kontrole jakosci pracy laboratorium przy
umiarkowanych wydatkach na materiaty odniesienia.
Takze organizatorzy programéw badan bieglosci labo-
ratoridw, stosujacy certyfikowane materialy odniesienia
]ako probki do takich badan, moga popetni¢ biedy.
Z jednej strony jest to rozwigzanie bezpieczne, za-
pewniajgce organizatorowi stosowanie homogennej,
stabilnej i dobrze scharakteryzowanej prébki, z drugiej
niewlasciwy wybor materialu moze sprawi¢, ze pro-
gram badar bedzie bezwartosciowy. Jezeli wybrany
zostanie materiat dobrze znany uzytkownikom, moz-
liwe jest rozpoznanie go po zanalizowaniu kilku cha-
rakterystycznych analitow, a w krancowym przypadku
nawet po wygladzie. Umozliwia to uczestnikom skon-
frontowanie wiasnych wynikéw z danymi katalogowy-
mi i dokonanie niezbednvch korekt przed przekaza-
niem wyvnikow organizatorom, co oczywiscie podwa-
za sens prowadzenia takich badan.
Mamy nadzieje, ze powyzsze uwagi dopomoga w do-
konywaniu wladciwego wyboru i przyczynia sie do eli-
minacji niepotrzebnych zakupow.
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