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1. CEL PROCEDURY

Celem niniejszej procedury jest okreslenie zasad postepowania w procesie sterowania
jakoscig badan.

2. PRZEDMIOT | ZAKRES

Przedmiotem procedury jest okreslenie zasad i trybu postepowania w procesie
sterowania jakoscig badan oraz zapewnienie obiektywnych dowodéw ich poprawnosci
i wiarygodnosci.

3. ODPOWIEDZIALNOSC

Za realizacje zapisOw niniejszej procedury odpowiedzialny jest Kierownik
Laboratorium Zaktadowego MZGK Sp. z 0.0. w Nowej Soli.

4. DEFINICJE | OKRESLENIA

MZGK — Miejski Zaktad Gospodarki Komunalnej Sp. z 0.0. w Nowej Soli
SZJ - System Zarzadzania Jakoscig w Laboratorium Zaktadowym
PCA — Polskie Centrum Akredytacji

Kierownik Laboratorium — osoba, petnigca te funkcje lub jego zastepca, nadzorujacy
badania w okreslonym zakresie w Laboratorium

Poddyscyplina — obszar kompetencji technicznych zdefiniowany przez co najmnie;
jedng technike pomiaru, wtasciwo$¢ (badang ceche) i wyrdb (obiekt, grupa obiektow),
ktore sg ze sobg zwigzane.

5. TRYB POSTEPOWANIA

5.1 Postanowienia ogolne

5.1.1 W Laboratorium opracowuje opracowywane sg programy sterowania jakoscig
w celu:
a) oceny jakosci wykonywania badan (btedow laboratoryjnych);
b) osiggniecia wiasciwego poziomu jakosci;
c) monitorowania zmian cech walidacji metod;
d) wykrycia sygnatu do podjecia dziatan korygujacych, auditow i/lub przegladow
systemu zarzadzania.

5.1.2 Jakosc wynikow badan kontrolowana jest poprzez:
a) programy wewnetrznej kontroli jakosci (program sterowania jakoscia);
b) uczestnictwo w badaniach miedzylaboratoryjnych oraz programach badania
biegtosci;
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c)

regularne korzystanie z certyfikowanych materiatbw odniesienia i/lub
wewnetrzne nadzorowanie jakosci przy wykorzystaniu kontrolnych
materiatdw odniesienia.

5.1.3 W Laboratorium stosuje sie nastepujace rodzaje materiatow kontrolnych:
a) certyfikowane materialy odniesienia przygotowane przez uznane organizacje;
b) materiaty odniesienia o udokumentowanej, ale nie certyfikowanej zawartosci

badanego sktadnika — dostepne w handlu.

5.2 Sterowanie wewnetrzne

5.2.1 Laboratorium opracowuje i dokumentuje program wewnetrznego sterowania
jakoscig dla kazdego rodzaju badania. Zakres i rodzaj programu sterowania jakoscig
ustala Kierownik Laboratorium wypetniajac formularz F32 “Program sterowania
jakoscig”.

5.2.2 Laboratorium stosuje nastepujgce metody wewnetrznego sterowania jakoscia:

1.

W N

Badania powtarzane tej samej probki laboratoryjne;:

- rownolegte w tym samym czasie,

- archiwalne (w réznym czasie), jesli istnieje mozliwos¢ podzielenia probki
przed badaniem i probka zachowuje jednorodnos¢ w czasie
przechowywania.

. Badania powtarzane (rownolegte) materiatu kontrolnego.
. Badania pojedyncze probek slepych.

Prébka slepa zawiera ten sam sktad odczynnikéw co prébka badana, ale bez
substancji oznaczanej. W badaniach, w ktérych istotny wptyw na wynik ma
rodzaj matrycy, wykonuje sie $lepe analizy. Polegajg one na wykonaniu
analizy danego sktadu odczynnikow tgcznie z matryca, ale bez substancii
oznaczanej.

. Badanie probek kontrolnych o dwodch roznych stezeniach materiatu

kontrolnego, odpowiadajacych np. 10% i 90% zakresu roboczego metody.
Prowadzenie karty kontrolnej zakresu roboczego metody analitycznej
pozwala sprawdzic i oceni¢ zachowanie sie metody w dolnym i gérnym jej
zakresie.

. Sprawdzanie krzywej kalibracyjne;.

Sprawdzanie krzywej kalibracyjnej wykonywane jest raz w roku, polega na
ocenie statystycznej wspotczynnikow nachylenia i przesuniecia krzywej, oraz
ocenie istotnosci wspoétczynnika korelacji liniowej

. Badanie odzysku dla danej metody.

Sprawdzanie odzysku wykonywane jest raz na 3 miesiace. Odzysk jest
badaniem wptywu matrycy, sposobu przygotowania probek i rzeczywistych
warunkow badania.

. Badanie powtarzane (rownolegle) przez drugiego analityka.

Jezeli wynik probki jest > lub = NDS w serii pomiarowej.

. Zapisywanie wynikow sprawdzen przyrzadow do pomiaréw wielkosci

fizycznych (np. wag analitycznych, termometrow itp.).
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5.2.3 Wybor poziomu i rodzaju sterowania jakoscia zalezy od tego, czym
charakteryzuje sie analiza, jaki jest stopien jej trudnosci i na ile jest ona krytyczna,
a ponadto od wielkosci probek oraz czestotliwosci przeprowadzanych badan.

5.2.4 Przyjety poziom sterowania jakoscia musi w sposéb udokumentowany
gwarantowac¢ prawidtowos¢ wynikoéw. Jako wartos¢ orientacyjng przy analizach
rutynowych przyjmuje sie poziom wewnetrznego sterowania jakosciag nie nizszy niz 5%
badanych probek, tzn. ze w 20 analizowanych prébkach powinna znalez¢ sie probka
kontrolna.

W przypadku analiz rzadko przeprowadzanych caty system musi by¢ walidowany przy
kazdej analizie przy wykorzystaniu materiatu odniesienia zawierajacego certyfikowana
albo znang ilo$¢ analizowanych substancji, a nastepnie przeprowadzenie powtdrnych
analiz probki.

5.2.5 Analizy przeprowadzane rutynowo podlegajg systematycznemu sterowaniu
jakoscia przy zastosowaniu kart kontrolnych (sterowania jakoscig) oraz probek
kontrolnych.

5.3 Karty sterowania jakoscia (karty kontrolne)

5.3.1. Do sterowania wewnetrznego jakoscig badan Laboratorium wykorzystuje karty
kontrolne jako graficzne metody statystyczne. Typowa kartg stosowang przez
Laboratorium jest karta Shewharta.

5.3.2 Zmiany losowe dziatania metody analitycznej monitoruje sie przez rejestrowanie
analizowanych wartosci probki kontrolnej za pomoca wykresu na karcie kontrolnej. Na
karcie ustala sie wartosci graniczne (umownie ,granice ostrzegawcze” jako + 2s wokot
wartosci $redniej i ,granice dziatania korygujacego” jako + 3s wokot wartosci sredniej).

Karta kontrolna Shewharta dla pojedynczego materiatu odniesienia skfada sie z dwaéch
czesci:
a) tablicy informacyjnej, w ktorej zapisywane sg nastepujace dane:

- rodzaj materiatu kontrolnego (badany czynnik + matryca),

- wartosci normatywne oraz nr serii (jesli jest to materiat certyfikowany),

- wyniki pojedynczych analiz materiatu odniesienia,

- obliczenie wartosci sredniej (arytmetycznej) i odchylenia standardowego
obliczonego (min. n=20) po wykonaniu testu Dixona dla wartosci
odbiegajacych;

b) wykresu dla analiz materiatu odniesienia (nalezy poda¢ wartos¢ prawdziwa;
referencyjng producenta oraz standardowe odchylenie s).

Konstrukcja karty Shewharta:
- gorna granica kontrola: xs+ 3s,
gorna granica ostrzegawcza: xsr + 2,
linia centralna: xsr (wartosc¢ referencyjna producenta),
dolna granica ostrzegawcza: xsr - 2s,
dolna granica kontrolna: xsr — 3s.
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5.3.3 Na skonstruowang karte kontrolng nanoszone sg pomiary stezen dla kolejnych
probek. Probki kontrolne w dniu pomiarowym oznacza sie rownolegle z probkami
badanymi.

5.3.4 Badanie trendow.
Trendy analiz pojedynczych i podwojnych nalezy bada¢ wg kryteriow Wheelera
i podejmowac dziatania korygujace, gdy:
- jeden wynik lezy poza granicami 3s,
- dwa sposrod trzech kolejnych wynikow leza po tej samej stronie linii centralnej
(wartosci naleznej) w obszarze migdzy 2s i 3s,
- cztery sposrod pieciu kolejnych wynikow lezg po tej samej stronie linii centralnej
(wartosci naleznej) w obszarze miedzy 1s i 2s,
- osiem kolejnych wynikow lezy po tej samej stronie linii centralnej w obszarze
do 1s.

5.3.5 Ocena trendow

5.3.5.1 Jezeli wynik analizy prébki kontrolnej w danej serii pomiarowej lezy poza
granicami + 3s, nalezy wykona¢ ponowng analize tej probki. Nowy wynik uzyskany
w ten sposdb moze miesci¢ sie miedzy granicami linii ostrzegawczych. Jezeli wynik
wypada poza granicami linii ostrzegawczych to nalezy zbadac¢ Zzrodio btedu
powodujgce odchylenie oraz powinno sie anulowa¢ wyniki analiz danych serii lub, jesl
to mozliwe, wprowadzi¢ poprawke do wynikéw badan.

5.3.5.2 Jezeli wyniki analiz prébek kontrolnych przekraczajg granice + 2s (czesciej niz
1 wynik na 20 analiz kontrolnych), to moze to sSwiadczy¢ o pogorszeniu sie precyzji
oznaczen w Laboratorium. Nalezy woéwczas zbadaé zrodio btedu powodujgace
odchylenia (np. odczynniki, wzorce, wyposazenie pomiarowe, zmiana pracownika
wykonujacego analize).

5.3.5.3 Wystepowanie dtugotrwatych niekorzystnych trendow moze swiadczyc
0 pojawieniu sie bteddéw systematycznych. Nalezy wowczas oceni¢ statystycznie
roznice miedzy wartoscig Srednig obliczong z punktéw nietypowych, a wartoscig
nominalng (normatywna) karty. Do tego celu najlepiej zastosowaé test t-Studenta.

Jesli roznice sa statystycznie istotne to nalezy:
- okreslic obcigzenie metody i wprowadzi¢ poprawke do wczesniej wydanych
wynikéw badan oraz powiadomic o tym odbiorcow wynikow badan,
- wykonac¢ audit badania i usung¢ przyczyne btedéw systematycznych lub, jesli nie
jest to mozliwe, wprowadzic statg poprawke do wyniku badania.

Jesli réznice statystyczne sg nieistotne, to nalezy:
- wyznaczy¢ ponownie wartosci normatywne dla karty kontrolnej — w przypadku
stosowania witasnych materiatdéw odniesienia,
- wykona¢ audit badania w celu znalezienia przyczyny btedow systematycznych,
- zaakceptowac wystepowanie btedow systematycznych, poniewaz sg one na tyle
mate, ze nie mozna ich oddzieli¢ od btedow przypadkowych, charakterystycznych
dla danego badania.
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5.3.6 Metodg analityczng uznaje sie za dobrg, jezeli:
- wartosci probek kontrolnych w kartach sterowania jakoscia nie przekraczajg
granicy *2s,
- nie wystepuje btad systematyczny,
- dla metod spektrofotometrycznych wspotczynnik korelacji r = 0,999.

5.4 Sterowanie zewnetrzne

5.41 Zewnetrzne sterowanie jakoscia badan (zwane badaniem bieglosci)
przeprowadzane jest poprzez udziat w badaniach biegtosci (PT) lub poréwnaniach
migdzylaboratoryjnych (ILC).

5.4.2 Udziat Laboratorum w badaniach bieglosci i/lub  poréwnaniach
migdzylaboratoryjnych PT/ILC odbywa sie zgodnie =z czteroletnim ,Planem
uczestnictwa  Laboratorium w  badaniach  biegtosci i/lub  pordwnaniach
migdzylaboratoryjnych PT/ILC" (formularz F93). Kierownik Laboratorium opracowuje
.Plan uczestnictwa” zgodnie z wytycznymi PCA znajdujacymi sie w dokumencie DA-05
.Polityka dotyczgca uczestnictwa w badaniach biegtosci’, uwzgledniajac podziat na
poddyscypliny.

Po uzyskaniu wynikdw Laboratorium sporzadza sprawozdanie z uczestnictwa
w badaniach biegtosci i/lub  poréwnaniach miedzylaboratoryjnych  PT/ILC
wg zatgcznika PCA FAB-28 ,Sprawozdanie z uczestnictwa laboratorium w badaniach
biegtosci i/lub poréwnaniach laboratoryjnych PT/ILC”

Przyjgto zatozenie, ze w ciggu czteroletniego cyklu Laboratorium wezmie udziat 2 razy
w PT/ILC z kazdej metody badawczej.

5.4.3 Badanie biegtosci dla danego rodzaju laboratoriow badan moze byé
organizowane przez:

- instytucje akredytowana,

- inne instytucje, wiodace w danej dziedzinie.

6. Dokumenty zwigzane

DA-05 ,Polityka dotyczaca uczestnictwa w badaniach biegtosci”
PCA FAB-28 ,Sprawozdanie z uczestnictwa laboratorium w badaniach biegtosci i/lub
porownaniach laboratoryjnych PT/ILC”

7. Zataczniki

Formularz F32 ,Program sterowania jakoscig”
Formularz F93 ,Plan uczestnictwa Laboratorium w badaniach biegto$ci i/lub poréwnaniach
migdzylaboratoryjnych PT/ILC”
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8. TABELA ZMIAN | POPRAWEK

Lp.

Tres¢ zmiany / poprawki

Zmiane
wprowadzit

Podpis/data

Zmieniono numer Procedury

Zmieniono pkt.3.1.2., w ktérym wykreslono nw. podpunkty:

- ,powtarzanie  badan przy wykorzystaniu tych samych lub
innych metod,

- powtorne badania przechowywanych prébek,

- wykorzystywanie wspodtzaleznosci wynikow dla rozmaitych cech
probki.”

Pkt. 3.1.3. otrzymuje brzmienie "W laboratorium stosuje sie
nastepujace rodzaje materiatow kontrolnych:

- certyfikowane materialy odniesienia przygotowane przez
uznane organizacje,

- materialty odniesienia o udokumentowanej, ale nie
certyfikowanej zawartosci badanego sktadnika — dostepne w
handlu.”

W  pkt. 3.21. po stowach ,Laboratorium opracowuje
i dokumentuje program wewnetrznego sterowania jakoscig dla
kazdego rodzaju badania( ...)" wykresla sie ,metody, matrycy
,wykonawcy”

Wykreslono w catosci pkt 3.3.3

Pkt 3.3.4. otrzymuje nr 3.3.3.

Pkt 3.3.4.1. otrzymuje nr 3.3.3.1.

Wvykreslono w catosci pkt 3.3.4.2.

Pkt.3.3.5. otrzymuje nr 3.3.4.i brzmienie ,Na skonstruowang kartg
kontrolng nanoszone sg pomiary stezen dla kolejnych prébek.
Probki kontrolne w dniu pomiarowym oznacza sie réwnolegle
z probkami badanymi.” W catosci wykreslono pkt 3.3.6.

W pkt. 3.3.7.ofrzymuje nr 3.3.5. i w zdaniu ,Trendy analiz
pojedynczych i podwoéjnych nalezy badac¢ wg kryteriow Wheelera
i podejmowac dziatania korygujace, gdy (...)” wykresla sie stowa
~pojedynczych i podwdjnych”.

Pkt.3.3.8. otrzymuje nr 3.3.6. i odpowiednio 3.3.6.1, 3.3.6.2,,
3.3.6.3. a pkt. 3.3.8.5. otrzymuje nr 3.3.6.4.

Wykreslono w catosci pkt 3.3.8.4. W przypadku karty kontrolnej
zakresu roboczego metody (karta Westgarda) nalezy przyjac taki
sam tryb postepowania w ocenie ftrendéw, jak dla kart
kontrolnych analiz pojedynczych i podwojnych.”

Pkt 3.3.9. otrzymuje nr 3.3.7.

Pkt. 3.1.2 w akapicie 2 dodano uszczegolowienie na koncu
zdania: ,program sterowania jakoscig badan”

W pkt. 3.2.2 usunieto ppkt. e), g), i); ppkt. f) otrzymal nowe
brzmienie ,badanie pojedynczych prébek Slepych” i zastgpiono
go literg e);

Pkt 3.3.3 usunieto.

Pkt 3.3.3.1 otrzymat nr 3.3.2.1.

Petnomocnik Sé.}

Petnomocnik SEJ

Petnomocnik SEJ

¥

Petnomocnik SZJ

3

Petnomocnik S%J
Petnomocnik SéJ

Petnomocnik iSZJ

5.

Petnomocnik §ZJ

19.08.2014r.

19.08.2014r.

19.08.2014r.

19.08.2014

19.08.2014r.

19.08.2014

20.10.2014
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10.

11.

12.

Pkt. 3.3.6 otrzymuje brzmienie: ,Metode analityczng uznaje sie za
dobra, jezeli:

- wartosci probek kontrolnych w kartach sterowania jakoscig nie
przekraczajg granicy +2s,

- nie wystepuje btad systematyczny,

- dla metod spektrofotometrycznych wspdtczynnik korelacji
r=0,999"

Zaktualizowano pkt. 3.2.2, ktory otrzymuje brzmienie :
.Laboratorium stosuje nastepujace metody wewnetrznego
sterowania jakoscia;

a) badania powtarzane tej samej probki laboratoryjne;j:

- rownolegte w tym samym czasie

b) badania powtarzane (réwnolegte) materiatu kontrolnego,
c) badania pojedyncze préobek slepych.

Prébka slepa zawiera ten sam skfad odczynnikow co préobka
badana, ale bez substancji oznaczanej. W badaniach, w ktérych
istotny wptyw na wynik ma rodzaj matrycy, wykonuje sie Slepe
analizy. Polegajg one na wykonaniu analizy danego sktadu
odczynnikéw tacznie z matryca, ale bez substancji oznaczane;j.
d) badanie probek kontrolnych o dwéch réznych stezeniach
materiatu kontrolnego, odpowiadajacych np. 10% i 90%
zakresu roboczego metody,

Prowadzenie karty kontrolnej zakresu roboczego metody
analitycznej pozwala sprawdzi¢ i oceni¢ zachowanie sie metody
w dolnym i gérnym jej zakresie.

e) sprawdzanie krzywej kalibracyjnej Sprawdzanie krzywej
kalibracyjnej wykonywane jest raz w roku, polega na ocenie
statystycznej wspotczynnikow nachylenia i przesuniecia krzywe;j,
oraz oceny istotnosci wspotczynnika korelacji liniowej

f) badanie odzysku dla danej metody Sprawdzanie odzysku
wykonywane jest raz na 3 miesigce. Odzysk jest badaniem
wplywu matrycy, sposobu przygotowania probek i rzeczywistych
warunkéw badania.

g) badanie powtarzane(réwnolegle) przez drugiego analityka
Jezeli wynik prébki jest >lub = NDS w serii pomiarowej.

h) zapisywanie wynikéw sprawdzen przyrzadéw do
pomiarow wielkosci fizycznych (np. wag analitycznych,
termometroéw itp.).”

1. W pkt. 3 okreslono osoby odpowiedzialne za stosowanie
procedury oraz wprowadzono pkt 4 ,Definicje i okreslenia”.

2. W pkt. 5.4.1 dodano ,,...udziat w badaniach biegtosci (PT) lub
porownaniach miedzylaboratoryjnych (ILC).

3. W pkt. 5.4.2 zmieniono zapisy catego punktu.

4. W pkt. 5.4.3 okreslenie ,instytucje akredytujacg” zmieniono na
Jinstytucje akredytowang”.

5. Wprowadzono formularz F93 ,Plan uczestnictwa Laboratorium
w badaniach biegtosci i/lub poréwnaniach
migdzylaboratoryjnych PT/ILC”

6. W calym dokumencie uzupetniono numery odpowiednich
formularzy we wszystkich miejscach, gdzie byty one
przywotane oraz wprowadzono korekty redakcyjne
i stylistyczne nie zmieniajace tresci merytorycznej procedury.

Petnomocnik SZJ

%

Petnomocnik Si;
e

Petnomocnik SZJ

20.10.2014

14.04.2015

01.02.2016

&l
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