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. CEL PROCEDURY

Celem niniejszej procedury jest okreslenie zasad postepowania w przypadku
prowadzenia charakterystyki metod badawczych.

. PRZEDMIOT | ZAKRES

Niniejsza procedura jest obowigzujagca w Laboratorium Miejskiego Zaktadu
Gospodarki Komunalnej Sp. z 0.0. w Nowej Soli.

Przedmiotem procedury sg zasady i tryb postepowania przy charakterystyce
metod badan, w celu potwierdzenia, ze metody sg wiasciwe do zamierzonego
zastosowania.

. ODPOWIEDZIALNOSC

Odpowiedzialnymi za przestrzeganie procedury sg osoby zatrudnione na danym
stanowisku pracy w Laboratorium zgodnie z zakresem obowigzkéw. Nadzér nad
przestrzeganiem procedury sprawuje Kierownik Laboratorium.

. DEFINICJE | OKRESLENIA
Brak

. TRYB POSTEPOWANIA
5.1. Mozliwosci metody mozna okreslic nastepujacymi technikami lub ich
kombinacja:
« wzorcowanie przy wykorzystaniu wzorcow odniesienia lub materiatéw
odniesienia,
« porownywanie wynikdw uzyskanych innymi metodami,
« poréwnywanie miedzylaboratoryjne,
» systematyczna ocena czynnikbéw wptywajacych na wynik,
« ocena niepewnosci wynikbw oparta na naukowym rozumieniu
teoretycznych podstaw metody i praktycznym doswiadczeniu.

5.2. Cechy charakterystyczne walidacji i sprawdzania metod badawczych

5.2.1. Granica wykrywalnosci i granica oznaczalnosci

Za granice wykrywalnosci nalezy uwaza¢ najmniejsze stezenie analitu, ktoremu
odpowiada sygnat réznigcy sie statystycznie od sygnatu sSlepej proby, natomiast za
granice oznaczalnoéci uznaje sig¢ najmniejsze stezenie, ktére mozna oznaczyé dang
metoda.

Sposob wyznaczania:
Nalezy wykonac analize¢ co najmniej 10 niezaleznych probek $lepych mierzonych kazda
jednokrotnie; obliczy¢ odchylenie standardowe wartosci otrzymanych dla prébek $lepych.

Granice wykrywalnosci wyraza sig jako stezenie substancji analizowanej odpowiadajace
sredniej warto$ci Slepej préby pomnozonej przez pie¢ odchylen standardowych zgodnie
z Rozporzadzeniem Ministra Zdrowia z dnia 07 grudnia 2017r. w sprawie jakosci wody
przeznaczonej do spozycia przez ludzi (Dz.U z 11.12.2017r., poz.2294).
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Granice oznaczalnoéci (GO) okresla sie w oparciu o 10 oznaczen prébki Slepej
i wyznacza wg WZorow:

GO=x+d-s GO=x+6-5 lub GO:6-5%

gdzie:
x —$rednia arytmetyczna
d — wartosc stata, d = 6 dla granicy oznaczalnosci

s - odchylenie standardowe
b - wspotczynnik nachylenia krzywej wzorcowe;j

W Tabeli 1 przedstawiono wartosci akceptowalnej granicy wykrywalnosci w zaleznosci
od zastosowanej metody badawczej wg Rozporzadzenia Ministra Zdrowia z dnia
07 grudnia 2017r. w sprawie jakosci wody przeznaczonej do spozycia przez ludzi
(Dz.U z 11.12.2017r., poz.2294).

Tabela 1. Akceptowalna warto$¢ granicy wykrywalnosci - -
Akceptowalna wartos¢ granicy

Lp. Badany parametr wykrywalnosci
1 -amono@“jan_ <10%
2 | azbtany ] < 10% .
3 ‘azotyniy N <10 %
4  barwa  <10% |
5 chlorki N - <10%
6 fosfor catkowity <10 %
7 mangan - - - <10%
8 metnosé 7 <25% o

9 zelazo | <10 %
70 mpréé_wodnoéé elektryczna <10%

5.2.2.Precyzja
Pojecie precyzji obejmuje dwa bardziej szczegdétowe pojecia: powtarzalno$é
i odtwarzalno$¢.

Powtarzalno$é

Precyzja powtarzalnosci okresla stopien zgodnosci pomiedzy wynikami powtarzanych
badan.

Sposodb wyznaczania

Powtarzalnos¢ wyznaczana jest na podstawie pomiaréw przeprowadzanych
w jednakowych warunkach, tzn. w jednym czasie, przez jednego analityka, za pomoca
tego samego przyrzadu, w ramach tej samej kalibracji.

Odtwarzalno§é

Precyzja odtwarzalnosci wewnatrzlaboratoryjnej (precyzja posrednia) okresla stopien
zgodnosci pomiedzy wynikami odtwarzanych badan.

Sposdb wyznaczania

Odtwarzalno$¢ okresla sie na podstawie pomiarow wykonanych w roéznych warunkach,

tzn. w odstepach czasu, przez réznych analitykow.
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Precyzje (zaréwno powtarzalno$¢ jak i odtwarzalno$é), podaje sie jako wzgledne
odchylenie standardowe wyrazone w procentach.

Przyjmuje sie, ze wartos¢ precyzji powinna by¢ tak niska jak to tylko mozliwe.

Precyzja metody zalezy od stezenia badanego sktadnika (co powinno by¢ uwzglednione
w dokumentacji charakterystyki metody).

W Tabeli 2 przedstawiono warto$ci akceptowalnej precyzji (powtarzalnosci
I odtwarzalnosci) w zaleznosci od zastosowanej metody badawczej wg Rozporzadzenia
Ministra Zdrowia z dnia 07 grudnia 2017r. w sprawie jakosci wody przeznaczonej do
spozycia przez ludzi (Dz.U z 11.12.2017r., poz.2294).

Tabela 2. Akceptowalna wartos¢ precyzji

Lp. Badany parametr Akceptowalna wartos¢ precyzji
1 amonowy jon | <10 %
2 -azotany o _ <10 %
3  azotyny - <10 %
4 bawa ’ <10 %
5  chlorki <10%
6 fosfor catkowity | <10 %
7 mangan 7 <10 %
8 Nlr‘netnoéc’: [ <25%
9 .Zelazo - <10 %
10 7brr£érwodnoéc e!elkt_ry?:zna < 16 %

5.2.3. Poprawnosc¢

Wyraza ona, jak blisko wartosci prawdziwej znajduje sie $rednia warto$¢ szeregu
wynikow.
Jest stopniem zgodnosci miedzy wynikiem i wartoscig prawdziwg mierzonej
wielkosci.

Poprawnosc¢ jest liczbowo okreslana wielko$cig btedu bezwzglednego lub wzglednego.

Sposob wyznaczania

Nalezy wykonac¢ analizy w co najmniej 10 powtdérzeniach materiatu odniesienia za
pomoca danej metody. Srednig warto$é probek slepych nalezy odjac od $redniej wartosci
analitu materiatu odniesienia. W ten sposéb uzyskiwana jest miara wartosci btedu
bezwzglednego metody.

Metoda poprawna to taka, ktéra daje wyniki bliskie wartosci prawdziwe;.

W  Tabeli 3 przedstawiono wartosci akceptowalnej poprawnosci w zaleznosci
od zastosowanej metody badawczej wg Rozporzadzenia Ministra Zdrowia z dnia
07 grudnia 2017r. w sprawie jakosci wody przeznaczonej do spozycia przez ludzi
(Dz.U.z11.12.2017r., poz.2294).
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Tabela 3. Akceptowalna warto$¢ poprawnosci

Lp. Badany parametr Akceptowalna wartosc¢ popraw-hoéci
1 amonowy jon - [  <10% ]
2 azotany <10%
3 azotyny | <10 %
4  barwa ’ <10 % :
5 chlorki ' | <10 %
_6 -fosfor catkowity - <10 % B .
7 mangan | <10 % '
8  metnosc <25% )
9 zelazo T <10% )
10 przewodnosc¢ élektryczna <10 %
5.2.4. Odzysk

Odzysk jest badaniem wptywu matrycy, sposobu przygotowania probek i rzeczywistych
warunkow badania.

Sposo6b wyznaczania

Wykonuje sie co najmniej 6 powtérzen prébki rzeczywistej (woda pitna) oraz po
6 powtérzen prébki fortyfikowanej (prébka rzeczywista z dodatkiem wzorca) o réznych
stezeniach wzorca.

Uzyskane w badaniach wyniki stezenia nalezy uszeregowaé¢ rosngco w celu
przeprowadzenia testu Q-Dixona, za pomocg ktérego mozna oceni¢, czy wartosci skrajne
obarczone sg btedem grubym. Jezeli warto$¢ obliczona Q nie przekracza wartosci
krytycznej, to nalezy uznaé, ze oceniany wynik nie jest obarczony btedem grubym.

Jezeli wyliczona wartos¢ Q jest wieksza od wartosci krytycznej, nalezy uznac¢, ze wynik
jest obarczony btedem grubym i odrzucié go z zadanym poziomem ufnosci serii
analizowanych wynikow badan.

Kryterium akceptowalnosci odzysku jest od 90% do 110%.

5.2.5. Obciazenie
Obcigzenie pozwala okreslic wystepowanie btedow systematycznych na podstawie

odzysku.

Sposoéb wyznaczania

Wyznacza sie wspoétczynniki a i b w réwnaniu krzywej y =ax+b zaleznosci stezenia
wzorca w probce fortyfikowane] od warto$ci prawdziwej wzorca dodanego do probki
rzeczywistej.

5.2.6. Krzywa kalibracyjna zgodnie z PN-ISO 8466-1:2003
5.2.6.1.. Zakres roboczy (metody analitycznej).
Przedziat, do$wiadczalnie ustalony i statystycznie wyznaczony za pomocg kalibracji
metody, miedzy najnizszg i najwyzsza oznaczalng iloscig lub stezeniem masowym.
Najnizsza mozliwa granica zakresu roboczego jest granicg oznaczalnoéci danej
metody analityczne;.
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5.2.6.2.Badanie jednorodnoséci wariancji.

Po ustaleniu wstepnego zakresu roboczego wykonuje sie oznaczenia co najmnigj
5 wartosci pomiarowych dla prébek wzorcowych. Stezenia, xi, w tych prébkach
wzorcowych, powinny by¢ rownomiernie roztozone w zakresie roboczym. W celu
sprawdzenia jednorodnosci wariancji wykonuje sie dziesie¢ powtérzonych oznaczen
dla kazdego dolnego i goérnego (x: i X10), zakresu roboczego. Z tych serii
pomiarowych otrzymuje sie po 10 warto$ci zmierzonych, yi Wyniki przedstawia
tablica 1 -arkusz danych do kalibracji wg PN-ISO 8466-1:2003 pkt 4.1.1.

Obie serie danych dla stezen xii xi0 wykorzystuje sie do obliczania wariancji s+2
i 810 wedtug wzoru:
10

Tl p3)°
Sziz =1
n;i—1
Dla granic zakresu roboczego wykonuje sie sprawdzenie (test F) istotno$ci réznic
tych wariancji.
Wyznacza sie wartos¢ funkcji testowej PG dla testu F.

2
PG=‘l§dIa s%10>5%4
5

PG==tdla s2;> s
S0

Wartos¢ PG poréwnuje sie z warto$cig krytyczng podang w tablicy rozktadu F.
Decyzja:

Jezeli PG < Frin20,00, to réoznica miedzy wariancjami nie jest istotna.

Jezeli PG > Frin20090, to roznica miedzy wariancjami jest istotna.

Jezeli roznica miedzy wariancjami jest istotna, nalezy zmniejszy¢ wstepny zakres
roboczy dotad, az réznica miedzy wariancjami bedzie tylko losowa.

Wyniki przedstawia tablica 4 - arkusz danych do analizy wariancji wg PN-ISO 8466-
1:2003 pkt 5.1.1.

5.2.6.3. Badanie liniowosci

W statystycznym tescie liniowosci dane z kalibracji wykorzystuje sie do obliczania
zaréwno liniowej funkcji kalibracji, jak i nieliniowej funkcji kalibracji oraz
odpowiednich resztowych odchyler standardowych s,1 lub s,2, réznice wariancji
DS? oblicza sie z wzoru:

DS?= (N-2)s?,1-(N-3)s32

Liczba stopni swobody: f=1.

Wariancje nieliniowej funkcji kalibracji s?, i DS? poddaje sie testowi F w celu
zbadania, czy wystepuje miedzy nimi istotna réznica.

¥4

Warto$¢ PG, potrzebng do zastosowania testu F, oblicza sie z wzoru: PG='§

¥z

Decyzja:

Jezeli PG<F Nieliniowa funkcja kalibracji nie daje istotnie lepszego dopasowania,
tzn. ze funkcja kalibracji jest liniowa.

Jezeli PG>F Zakres roboczy zaleca sig zmniejszy¢ az do otrzymania liniowej funkcji
kalibracji.
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5.2.6.4. Kalibracja i charakterystyka metody

Po ostatecznym ustaleniu zakresu roboczego wykonuje sie analize probek
wzorcowych, w celu uzyskania wartosci pomiarowych yi.. Zestaw danych xi i yi
poddaje sie analizie regresji liniowej w celu otrzymania wspétczynnikéw a i b funkcji
kalibracji. Za pomoca tych wspotczynnikow opisuje sie liniowg zalezno$é miedzy
stezeniem, x, jako zmienng niezalezna, a warto$cig pomiarowa, y, jako zmienng
zalezng. Wyniki przedstawia tablica nr 2- arkusz danych do analizy regresji
wg PN-ISO 8466-1:2003 pkt 4.2.

Liniowa funkcje kalibracji przedstawia wzor:

y =a+bx
Wspétczynnik odpowiadajgcy czutosci b (nachylenie funkcji kalibracji) otrzymuje sie
Z wzoru:
B i1 (2 — %) * (7 — )
'N

=1 (xg—x)?

a odpowiadajgcy punktowi przeciecia z osig rzednych wspotczynnik a (obliczona
wartos¢ préby $lepej) otrzymuje sie z wzoru:
a=y—bx

Wspétczynniki te umozliwiajg oszacowanie funkcji prawdziwej, ktére jest
ograniczone nieuniknionym rozrzutem wynikéw pomiaréw. Precyzje oszacowania
okresla sie ilosciowo za pomocg resztowego odchylenia standardowego s, , ktore
jest miarg rozrzutu wartosci zmierzonych wokoét linii kalibracji i otrzymuje sie
Z wzoru:

> -p)
=1
4 n—2

Odchylenie  standardowe metody Sy stosunek resztowego odchylenia
standardowego sy, do czuto$ci funkcji kalibracji, b. Obliczamy z wzoru:
Sxo=f'x

b
Wspétczynnik zmiennosci metody, Vio. stosunek odchylenia standardowego s, . do
odpowiedniej sredniej X, bedacej srodkiem zakresu roboczego. Obliczamy z wzoru:

Vio="22 * 100
Wspétczynnik korelacji liniowej r pozwala okresli¢ liniowos¢ krzywej kalibracyjne;.
Im blizsza jednosci jest warto$¢ bezwzgledna wspotczynnika korelacji, tym bardziej

liniowa jest krzywa.

Nalezy przeprowadzi¢ test istotnosci wspotczynnika korelacji, ktéry pokazuje,
ze okreslona za pomoca wspotczynnika korelacji liniowo$¢ krzywej nie wynika tylko
z btedow losowych. Wspétczynnik korelacji liniowej r obliczamy z wzoru:

> (6, -1, - )

\/i(x, S0, - )P
i=1 =1

=
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5.2.6.5. Ocena
Oznaczenia powtarzane.
Stezenie w analizowanej probce oblicza sie ze $redniej warto$ci z serii powtérzen.

Ze zmierzonej wartosci y (absorbancji), otrzymywane jest x srednie, liczgc z wzoru:
x=:ﬂ
Przedziaty ufnosci dla wynikéw analitycznych, obliczone na podstawie funkgji

kalibracji, sg wyznaczane przez przeciecia odpowiednich linii hiperbolicznych.
Oszacowanie tych przedzia{éw ufnosci przedstawia wzor:

X—_"‘*"'—‘L \{ (- )x)
b Blxi—x)®

5.3. Szacowanie budzetu niepewnosci

Szacowanie niepewnosci

Szacowanie niepewnosci metody powinno obejmowac nastepujgce czynniki:

1. Pobieranie probki (w tym czysto$¢ pojemnikow oraz transport probki)

2. Krzywg kalibracyjng (sporzadzanie krzywej kalibracyjnej oraz odczyt z niej
danego stezenia) i niepewnos¢ standardéw kalibracyjnych.

. Przygotowanie prébki do oznaczenia (mieszanie i przelewanie)

Niepewnos¢ aparatu

. Powtarzalno$¢ i odtwarzalno$¢ pomiaru

. Zaokraglanie wynikow

. Odzysk

. Niepewnos¢ z tytutu obcigzenia

NG AW

5.3.1. Pobieranie probki, w tym czysto$¢ pojemnikéw oraz transport probki

Laboratorium oszacowato proces pobierania probki poprzez podwdéjne oznaczenia
w podwojnych prébach. Do Laboratorium dostarczono przez prébkobiorce podwdjne
probki wody w szczelnie zamknigtych pojemnikach, ktére podzielono na prébke 1 oraz
probke 2. W kazdej probce wykonano po 2 oznaczenia. Jest to woda z sieci
wodociggowe;j ul. Kaczkowskiego w Nowej Soli - staty punkt pobierania wody w parku.
Projekt doswiadczalnego szacowania niepewnosci pobierania prébek oraz analizy
przedstawia tabela.

Wyniki z doswiadczalnego szacowania niepewnos$ci pobierania probek oraz analizy
przedstawiane sg w tabeli.

Podwdjne oznaczenia w podwdjnych prébkach

Prébki podwéjne 1 i Probki podwdjne 2

T Di=|Xitsr -Xizst|
Data | xin Xiiz | Du=|Xin-Xir2| | Xitsr Xi21 Xizz | Diz=|Xi21-Xiz2| | Xizsr
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0, ID;y
Di1 =& Di2=
mn n
Di1+Di2 D
Danalizy= = Dpomiaru="—
- n
Sanaliz =w S Omiaru:i)pomiaru
Y™ 1128 p ===

] . 5': .
Spobierania=V s*pomiaru — = analizy

U _Spoblerania
xSrednis

Caty proces pomiaru niepewnos$ci pobierania prébki sktada sie z niepewnosci pobierania
+ niepewnosci analizy:
Ucatego pomiaru = Upobieraniat Uanalizy

5.3.2. Przygotowanie wzorcow i krzywej kalibracyjnej

Przygotowanie wzorcéw i krzywej kalibracyjnej:

Certyfikowany roztwér wzorcowy

Niepewnos¢ standardowa certyfikowanego roztworu wzorcowego odczytana
z certyfikatu jakosci (jesli nie jest to niepewnosé rozszerzona, w obliczeniach przyjmuje
sie bezposrednio warto$¢ podana).

Niepewnos¢ roztwordéw roboczych
W sktad niepewnosci wchodzi szkio stosowane podczas sporzgdzania roztworu

(np. pipeta, kolba).

Niepewnos$¢ punktow krzywej

Nalezy wyznaczy¢ niepewnosci punktow tej krzywej, a takze wyznaczyé rownanie
pozwalajgce okreslic niepewnos$¢ dowolnego stezenia odczytanego z krzywej (czyli tyle
obliczen z ilu punktow sktada sie dana krzywa).

W sktad niepewnosci wchodzi takze szkio stosowane podczas sporzgdzania n punktu
krzywej.

5.3.3. Przygotowanie prébki do oznaczenia (mieszanie i przelewanie)
Brana jest pod uwage niepewnos$¢ szkta i pipet stosowanych podczas przygotowania
proébki.

5.3.4. Niepewnos¢ aparatu
Do wyznaczenia niepewno$ci aparatu potrzebny jest btad aparatu odczytany ze
Swiadectwa wzorcowania.
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Niepewnos¢ aparatu z tytulu bledu aparatu:

gdzie:

K2
e

e — btad aparatu odczytany ze $wiadectwa wzorcowania,
«/g - oznacza rozkiad prostokatny btedu wskazan.

gdzie:

B - niepewno$¢ aparatu z tytutu u(a) = ra 100%

btedu aparatu,

F — diugos¢ fali na jakiej dokonywany jest odczyt

5.3.5. Zaokraglanie wynikow

Niepewno$¢ zaokraglania wyniku nalezy wyznaczy¢ z uwzglednieniem wartosci dolnej
granicy zakresu roboczego metody oraz doktadnosci z jakg podawany jest wynik
koncowy badania przy zatozeniu rozktadu prostokatnego.

Przedziat ufnosci dolnej granicy zakresu roboczego

— S

x+ (a,f)

e

oo e iy
1Y
g = A2

W

Niepewnos$¢ zaokragglania

gdzie:

u(zaok) + L 100%
X

X - dolna granica zakresu roboczego
u; — niepewnosc¢ standardowa

5.3.6. Niepewnos¢ z tytutu obcigzenia
Wyznaczenie standardowej niepewnosci ztozonej metodg propagacji niepewnosci

gdzie:

)= \L( 1)+ u(n)’

u(s

u(1)- niepewnosc¢ standardowa

Niepewnos¢ rozszerzona: k=2

gdzie:

u(roz)=2-u(s)

u(s) — niepewnosc¢ standardowa ztozona
5.4. Sposéb postepowania w procesie charakterystyki metod badan

5.4.1. Kierownik Laboratorium podejmuje decyzje o przeprowadzeniu procesu
charakterystyki metody z powodu wdrozenia nowej metody, zmian w metodzie lub

modyfikacji.
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5.4.2. Kierownik Laboratorium, wspdlnie z upowaznionymi pracownikami
Laboratorium;

a) okresla wymagania dla danej metody badania, takie jak: potrzebne
wyposazenie, personel, srodowisko, media, odczynniki, probki z podaniem
wymagan dotyczacych ilosci, miejsca pobrania, warunkéw pobrania,
transportu itd.,

b) wyznacza imiennie pracownikéw odpowiedzialnych za jej wykonanie, ustala
zakres prac zwigzanych z charakterystykg metody.

5.4.3. Kierownik Laboratorium lub osoba przez niego wyznaczona, przeprowadza
badania i pomiary zwigzane z charakterystyka metody oraz je dokumentuje w formie
zapisow.

5.4.4. Kierownik Laboratorium lub osoba przez niego wyznaczona, dokonuje analizy
danych z badania i obliczen.

5.4.5. Kierownik Laboratorium wraz z wyznaczong osobg dokonuje;
a) weryfikacji danych oraz oceny metody, poprzez poréwnanie wartosci cech
charakterystycznych metody z wymaganiami,
b) potwierdzenia przydatnosci metody do rozwigzania istniejgcego zadania,
wzglednie do spetnienia wymagania w okresélonych warunkach brzegowych.

5.4.6. Kierownik Laboratorium  prowadzi dokumentacje  przeprowadzonej
charakterystyki metody w formie zapiséw i wydrukéw z badania, wzorcowania itp.

5.4.7. W przypadku otrzymania zapytania od klienta, Kierownik Laboratorium moze
zaoferowac odpowiednia metode do rozwigzania konkretnego problemu klienta.

5.4.8. W przypadku wprowadzenia zmian do metody wystarczy udokumentowaé ich
wplyw oraz, jezeli jest to niezbedne, scharakteryzowac ponownie metode.

6. Dokumenty przywotane w procedurze

1.

Rozporzgdzenie Ministra Zdrowia z dnia 07 grudnia 2017r. w sprawie jako$ci wody
przeznaczonej do spozycia przez ludzi (Dz.U z 11.12.2017r., poz.2294).

2. Norma PN-ISO 8466-1:2003 Jako$¢ wody. Kalibracja i ocena metod analitycznych
oraz szacowanie ich charakterystyk. Cze$¢ 1: Statystyczna ocena liniowe] funkcji
kalibracji.

3. PN-ISO 5725-1 Doktadnos¢ (poprawno$c¢ i precyzja) metod pomiarowych i wynikow
pomiaréw. Czes¢ 1: Ogolne zasady i definicje.

4. 4. PN-ISO 5725-2 Doktadno$¢ (poprawno$c i precyzja) metod pomiarowych i wynikéw
pomiarow. Czes¢ 2: Podstawowa metoda okreslania powtarzalno$ci i odtwarzalnosci
standardowej metody pomiarowe;j .

7. Zataczniki

Brak
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8. TABELA ZMIAN | POPRAWEK

Lp.

Tres¢ zmiany / poprawki

i zastgpiono jg nowa tabelg. W Tabeli 1.
przedstawiono wartosci akceptowalnej poprawnosci
w zaleznoéci od zastosowanej metody badawczej.
Tabela 1. Akceptowalna warto$¢ poprawnosci...”

W pkt. 4.2.3 usunieto tabele nr 2 wraz z opisem
i zastapiono jg nowg tabelg. ,\W tabeli 2 przedstawiono
wartosci  akceptowalnej  precyzji (powtarzalnosc
i odtwarzalnosci) w zaleznosci od  zastosowanej
metody badawczej.

Podpis

Zmiane wprowadzit /data

Petnomocnik ds. SZJ 19.02.2008r.

|

Tabela 2. Akceptowalna warto$¢ precyzji...”
Procedura powstata z przeksztalcenia Instrukcji 1-04.

W pkt4.2. zmieniono charakterystyke sprawdzania
metod badawczych.

Zmieniono numeracje punktu nr 6. na nr 5.

W  pkt.5.dodano ,Rozporzadzenie Ministra Zdrowia
(Dz. Uz 2007r. nr 61, poz.417 z pdézn.zm.).

Petnomocnik ds. SZJ 14.04.2015r.

W pkt. 2 opisano przedmiot i zakres procedury (w wersji
2 tylko przedmiot), natomiast w pkt. 3 okreslono osoby
odpowiedzialne za jej stosowanie (w wersji 2 zakres).
Wprowadzono pkt 4 Definicje i okreslenia.

W pkt 5.2, 523, 5.2.4 uzupeiniono peing nazwe
rozporzadzenia Ministra Zdrowia w sprawie jakosci
wody przeznaczonej do spozycia przez ludzi.

W pkt. 521 we wzorze na oznaczanie granicy
oznaczalnosci (GO) symbol ,a” zmieniono na ,b".

Usunieto pkt 4.2.2 Zakres roboczy metody i zmieniono
punktacje kolejnych podpunktow.

Pkt 5.2.4 Odzysk (w wersji 2 pkt 4.2.5) — zmieniono
Kryterium akceptowalnosci odzysku z ,80% do 120%"
na ,90% do 110%"

Pkt 5.2.6 zmiana nazwy punktu na ,Krzywa kalibracyjna
zgodnie z PN-ISO 8466-1:2003 (w wersji 2 pkt 4.2.7)
oraz tres¢ catego punktu.

Peinomocnik ds. SZJ 05.06.2015r.
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Pkt 5.3.1 (w wersji 2 pkt 4.3.1) zmieniono caty punkt.

Ppkt 5.4.2 (w wersji 2 ppkt 4.4.2) doprecyzowano
zapisy oraz okreslenie ,poboru” zastgpiono okresleniem
.pobrania, pobierania”.

Ppkt 5.4.3 (w wersji 2 ppkt 4.4.3) na koncu zdania
usunieto okreslenie ,w zeszytach”.

W pkt 6 Dokumenty przywotane w procedurze (w wersji
2 pkt 5) dodano ,Norma PN-ISO 8466-1:2003 Jakos¢
wody. Kalibracja i ocena metod analitycznych oraz
szacowanie ich charakterystyk. Czes¢ 1: Statystyczna
ocena liniowej funkcji kalibracji”.

f

¥

We wszystkich punktach gdzie jest przywotane
zaktualizowano podstawe prawna. Byto
Jrozporzadzenie Ministra Zdrowia z dnia 27 marca
2007r. w sprawie jakosci wody przeznaczonej do
spozycia przez ludzi (Dz. U z 2007 r., Nr 61, poz. 417
z poézn. zm.)", jest ,rozporzgdzenie Ministra Zdrowia
z dnia 13 listopada 2015 r. w sprawie jakosci wody
przeznaczonej do spozycia przez ludzi
(Dz. U z27.11.2015 r,, poz. 1989)".

Petnomocnik ds. SZJ

10.11.2016r.

sib

We wszystkich punktach gdzie jest przywotane
zaktualizowano podstawe prawna. Byto
,rozporzadzenie Ministra Zdrowia z dnia 13 listopada
2015r. w sprawie jakosci wody przeznaczonej do
spozycia przez ludzi (Dz. U z 27.11.2015 r,
poz. 1989)", jest ,rozporzgdzenie Ministra Zdrowia
z dnia 07 grudnia 2017r. w sprawie jakosci wody
przeznaczonej do spozycia przez ludzi
(Dz. Uz 11.12.2017r., poz. 2294)".

W pkt. 5.2.6.5 usunieto pierwsze zdanie oraz dopisano
na poczatku tego ppkt. "Oznaczenia powtarzane.
Stezenie w analizowanej probce oblicza sie ze $redniej
wartosci z serii powtorzen”.

W pkt. 5.3. ppkt 2 dopisano na koncu ,i niepewnosé
standarddw kalibracyjnych.

W pkt 6 usuriete—homme-RN-ISO-8466-1:2003-dakesc
o ioh-charakter  Czesé 4 Stat
iewej fi fi dopisano 2 normy:
PN-ISO 5725-1 Dokitadnos¢ (poprawnosc i precyzja)
metod pomiarowych i wynikow pomiarow. Czes$é¢ 1.
Ogdlne zasady i definicje.
PN-ISO 5725-2 Doktadnos¢ (poprawnosc¢ i precyzja)
metod pomiarowych i wynikéw pomiarow. Czesc 2:
Podstawowa metoda okreslania  powtarzalnosci
i odtwarzalnosci standardowej metody pomiarowe; .

Petnomocnik ds. SZJ

13.06.2018r.

o




