ARQUES Formularz nr PT/SAMP5/F03, obowigzuje od dnia 02.01.2024 r.

Centrum Szkoleniowo-Badawcze

PROGRAM BADANIA BIEGLOSCI W ZAKRESIE POBIERANIA PROBEK
GLEBY ROLNEJ DO BADAN FIZYKOCHEMICZNYCH
oraz
OSADU SCIEKOWEGO DO BADAN FIZYKOCHEMICZNYCH
i do badan mikrobiologicznych*
ENVIRONMENT SAMP-5
NA ROK 2024

*badanie biegtosci w zakresie pobierania prébek osadu Sciekowego przeznaczonego do

badan mikrobiologicznych nie jest objete zakresem akredytacji nr PT 013

1. 0Ogdlne informacje

Program badania biegtosci w zakresie pobierania probek Environment SAMP-5 jest
organizowany i realizowany w oparciu 0 wymagania normy PN-EN

Hl

ISO/IEC 17043:2011 ,Ocena zgodnosci. Ogdlne wymagania dotyczace badania biegtosci
oraz dokument PCA - DAPT-01 ,Akredytacja organizatoréw badan biegtosci. Wymagania
szczegbtowe”.

ARQUES Sp. z o.0. jest akredytowanym przez Polskie Centrum Akredytacji organizatorem
badan biegtosci (certyfikat nr PT 013). Program badania biegtosci Environment SAMP-5 jest

programem objetym zakresem akredytacji. Wyjatek stanowi pobieranie prébek osadu

Sciekowego do badan mikrobiologicznych, ktére nie jest objete tym zakresem.

Gtownym celem programu jest umozliwienie uczestnikom potwierdzenia swoich kompetencji
w pobieraniu prébek gleby rolnej oraz osadu sciekowego.

Adresatami programu Environment SAMP-5 s3 zaréwno akredytowane laboratoria
srodowiskowe jak i zaktady starajgce sie o uzyskanie certyfikatu akredytacji.

ARQUES Sp. z 0.0., ktére jest organizatorem badania biegtosci posiada w swoich strukturach
laboratorium badawcze, posiadajgce akredytacje Polskiego Centrum Akredytacji w zakresie
wszystkich wymienionych w programie badania biegtosci ENVIRONMENT SAMP-5 cech

probek osaddéw sciekowych i gleb rolnych.
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2. Organizator

Organizatorem badania biegtosci jest:
ARQUES sp. z o.0.
64-800 Chodziez, ul. Mostowa 9a

Koordynator PT:
Rafat Ziotkowski
tel. 661 296 587

email: r.ziolkowski@arques.pl

Kierownik Techniczny, Statystyk:
Rafat Zidtkowski

3. Celeizasady programu
3.1 Cele programu

Celem programu badania biegtosci Environment SAMP-5 jest:

Umozliwienie laboratoriom rutynowo pobierajgcym probki sprawdzenie jakosci

swojej pracy,

e Dostarczenie dowoddw umozliwiajgcych potwierdzenie kompetencji technicznych
w zakresie pobierania prébek do badan,

e Dostarczenie dodatkowych elementdédw zaufania do laboratorium jego klientom,

e Sprostanie wymaganiom stawianym przez jednostki akredytacyjne

3.2 Zasady programu

Program badania biegtosci ENVIRONMENT SAMP-5 jest ciggtym programem jednoczesnego
uczestnictwa o czestotliwosci rund okreslonej w tabeli 1.

Zasada programu badania biegtosci oparta jest na porownywaniu wynikéw uzyskanych na
podstawie badan probek pobranych przez podmioty uczestniczace w danej rundzie

programu z przyjetymi kryteriami.
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4. Podwykonawstwo

Organizator w ramach programu ENVIRONMENT SAMP-5 nie korzysta z podwykonawstwa.
Badania jednorodnosci i stabilnosci oraz badania pobranych przez uczestnikow probek beda
realizowane przez akredytowane laboratorium organizatora.

Podwykonawstwo jest jednak mozliwe przede wszystkim w przypadku wystgpienia nagtej
sytuacji np. awarii wyposazenia. Postepowanie w zaistniatej sytuacji jest zgodne z zapisami
normy PN-EN ISO 17043:2011, a uczestnicy z wyprzedzeniem zostang poinformowani

o ustugach, ktére bedg podzlecone w przypadku jej wystgpienia.

5. Zakres programu ENVIROMENT SAMP-5

Oznaczane parametry:

» Osad sciekowy:

-zawartosc¢ suchej masy, zakres: (6,0 - 99,9) %;

-nikiel, zakres: (2,5 - 500) mg / kg;

-obecnos¢ bakterii z rodzaju Salmonella w 100 g, zakres: (obecna/nieobecna) - parametr

nieobjety zakresem akredytacji organizatora badan biegtosci (PT 013).

> Gleba rolna (pobieranie prébek z gtebokosci 0 cm ppt -25 cm ppt):
-zawartosc¢ suchej masy, zakres: (75,0 - 99,9) % ;

-cynk, zakres: (1,0 - 500) mg / kg;

Uczestnicy zobowigzani sg do pobierania probek witasnym sprzetem i do wiasnych
pojemnikéw uzywanych rutynowo do pobierania probek przeznaczonych do ww. badan.

Kazdy uczestnik pobiera dany obiekt badania biegtosci dwukrotnie.

Wszystkie oznaczane parametry wykonywane sg w akredytowanym laboratorium firmy
ARQUES Sp. z o.0. (AB 1539). W celu zapewnienia jakosci uzyskanych wynikéw podczas
wykonywanych badan, stosowane s wewnetrzne narzedzia kontroli jakosci, m.in. analiza

CRM, prébki powtdrzone oraz probki Slepe. Wyposazenie pomiarowe, uzyte do wykonywania
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badan w laboratorium, jest objete nadzorem metrologicznym i posiada aktualne Swiadectwa

wzorcowania.

6. Terminarzi koszty

Tabela 1. Harmonogram programu badania biegtosci Environment SAMP-5 organizowanego

w roku 2024:

Symbol rundy

Termin nadsytania zgtoszen

Termin PT

Termin wydania raportu
koricowego

Runda |

SAMP-5-24-1

02.04.2024 r.

16.04.2024 r.

17.05.2024 r.

Runda ll

SAMP-5-24-11

29.08.2024 r.

12.09.2024 r.

15.10.2024 r.

Uczestnicy badania biegtosci mogg brac udziat w pobieraniu jednego lub dwoch wybranych

obiektéw PT (osadu S$ciekowego i/lub gleby rolnej). W badaniu biegtosci w zakresie

pobierania prébek danego obiektu,

uczestnikéw reprezentujacych dang jednostke.

moze wzig¢ udziat maksymalnie dwéch

Tabela 2. Koszty uczestnictwa w jednej rundzie programu badania biegtosci Environment

SAMP-5 w roku 2024:

Pobierany obiekt PT

Osad Sciekowy

(fizykochemia + mikrobiologia)

Gleba rolna

| uczestnik

950,00 zt netto

950,00 zt netto

Il uczestnik

570,00 zt netto

570,00 zt netto
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w przypadku ponownego uczestnictwa danej jednostki w badaniu biegtosci
organizowanym przez ARQUES Sp. z o0.0., przystuguje rabat w wysokosci 5% od

catkowitego obliczonego kosztu udziatu w PT.

7. Warunki uczestnictwa

Warunkiem koniecznym uczestnictwa w programie badania biegtosci Environment SAMP-5
jest przestanie wypetnionego formularza zgtoszeniowego w terminie podanym przez
organizatora, na adres e-mail: badaniabieglosci@arques.pl Wystanie formularza
zgtoszeniowego jednoznaczne jest z akceptacjg ceny i warunkow (w tym ogoélnych warunkéw
$wiadczenia ustug w zakresie organizacji badan biegtosci, opisanych w zaktadce OWSU-
Badania Biegtosci na stronie internetowej www.arques.pl).

Rezygnacje z udzialu w badaniu biegtosci uznaje sie za wazng, jesli zostanie zgtoszona
Organizatorowi w formie mailowej na adres: badaniabieglosci@arques.pl Rezygnacja
z udziatu w badaniu biegtosci na 5 i wiecej dni roboczych przed rozpoczeciem badania
biegtosci nie skutkuje obcigzeniem finansowym Klienta. Rezygnacja na 1-4 dni robocze przed
terminem PT skutkuje obcigzeniem finansowym Klienta w wysokos$ci 50% optaty za udziat
w badaniu biegtosci. W przypadku niestawienia sie uczestnika na badaniu biegtosci, badz
rezygnacji w dniu badania biegtosci, Organizator obcigzy Klienta w wysokosci 75% optaty za

uczestnictwo w badaniu biegtosci.

Uczestnicy zobowigzani sg dojechac na miejsce wskazane przez Organizatora.

Ponadto uczestnicy zobowigzani beda w czasie badania biegtosci do wskazania stosowanych
metod pobierania probek wraz ze statusami tychze metod (akredytowana /
nieakredytowana) i niepewnosciami rozszerzonymi (wyznaczonymi dla wspétczynnika

rozszerzenia k=2 oraz poziomu istotnosci a=0,05).

8. Liczba i rodzaj oczekiwanych uczestnikéw programu badania biegtosci

Maksymalna liczba uczestnikow badania biegtosci w zakresie pobierania probek danego

obiektu wynosi 25. Organizator zastrzega sobie mozliwo$¢ odwotania organizowanego
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badania w przypadku liczby uczestnikbw mniejszej niz 5, jak rowniez mozliwos¢ ograniczenia
maksymalnej liczby uczestnikow ponizej 25. Organizator zastrzega sobie rowniez prawo do
odwotania rundy badania biegtosci w przypadku wystgpienia warunkéw atmosferycznych /

zjawisk pogodowych uniemozliwiajgcych przeprowadzenie rundy PT.

9. Jednorodnosc i stabilnos¢ obiektow badania biegtosci

Jednorodnos$¢ i stabilnos¢ prébek do badan przeprowadza sie za pomocg procedur
opisanych w zatgczniku B normy I1ISO 13528.

9.1 Jednorodnos¢

Jednorodnos$¢ obiektow badania biegtosci sprawdzana jest poprzez pobranie nie wczesniej
niz 2 dni przed terminem badania biegtosci, w wyznaczonych punktach pobierania, nie mniej
niz 10 prébek. Probki te pobierane sg wedtug akredytowanych metod. W przypadku obiektu
PT - osadu S$ciekowego - zgodnie z normg PN-EN ISO 5667-13:2011 oraz procedury
badawczej PB-13 edycja 3 z dnia 07.04.2022 r.; zas w przypadku gleby rolnej - zgodnie
znormg PN-ISO 10381-4:2007. W kazdej z tych probek oznacza sie okreSlone parametry
podwodjnie, w warunkach powtarzalnosci, metodami akredytowanymi w laboratorium
organizatora. W przypadku prébek obiektu PT - osadu Sciekowego - oznacza sie zawartos¢
suchej masy zgodnie z normg PN-ISO 12880:2004, zawartos¢ niklu zgodnie z normg PN-ISO
8288:2002 (metoda A) przy wczesniejszym przygotowaniu prébek zgodnie z punktem 8.4
normy PN-EN 13346:2002 oraz okresla sie obecnos$¢ bakterii z rodzaju Salmonella zgodnie
z procedurg badawczg PB-16 edycja 3 z dnia 01.06.2022 r. W przypadku probek obiektu PT -
gleby rolnej - oznacza sie zawarto$¢ suchej masy zgodnie z normg PN-ISO 11465:1999 oraz
zawartos¢ cynku zgodnie z normg PN-ISO 11047:2001. Na podstawie uzyskanych wynikéw
obliczane jest odchylenie standardowe $rednich z prébek sz Nastepnie odchylenie
standardowe wewnatrzprobkowe s, (odchylenie powtarzalnosci prébek podwdjnie

wykonanych) oraz miedzyprébkowe odchylenie standardowe s; .

Dodatkowo zostanie sprawdzona statystyczna istotnos¢ réznic miedzy obiektami badania

biegtosci za pomocg analizy wariancji, stosujac test F przy a = 0,05 (ISO 2854).
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Organizator stwierdza, ze obiekty badania biegtosci sg wystarczajgco jednorodne, jezeli
spetniony jest warunek:
ss< 0,3 ope
F <Fi
Gdzie:
ss - odchylenie standardowe miedzy prébkami

ap: — 0dchylenie standardowe do badania biegtosci

9.2 Stabilnos¢

Obiekty badan mozna uznac za stabilne, jesli spetnione jest kryterium:
|71 =72 | <0,30p
Gdzie:
opt - 0dchylenie standardowe do oceny badania biegtosci
y1 - $rednia wartos¢ oznaczanego parametru dla probek otrzymana podczas badania
jednorodnosci, przed rozpoczeciem rundy badania biegtosci
y» -Srednia warto$¢ oznaczanego parametru dla probek otrzymana podczas badania
stabilnosSci, po zakonczeniu pobierania probek przez wszystkich uczestnikéw danej rundy

badania biegtosci

9.3 Postepowanie w przypadku braku jednorodnosci i stabilnosci obiektéw badania
biegtosci

Jezeli uzyskanie jednorodnosci i stabilnosci nie bedzie mozliwe, organizator do oszacowania
wigczy odchylenie standardowe migdzyprobkowe S i obliczy o', wedtug wzoru :
O-pt ‘= '\/O-pt 2 + Ssz

Wyniki uzyskane przez uczestnikdw zostang ocenione za pomocg wskaznika z'.

10. Srodki zapobiegawcze w celu zapobiezenia zmowie

Program badania biegtosci ENVIRONMENT SAMP-5 jest tak projektowany aby zapewni¢ jak
najmniejszg mozliwos¢ zmowy i fatszowania wynikéw. Kazdy uczestnik programu pozostaje

anonimowy a jego identyfikacja odbywa sie za pomocg indywidualnie, losowo przypisanego
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oznaczenia kodowego. Uczestnicy badan biegtosci sg zobowigzani do unikania zmowy

i fatlszowania wynikow.

W przypadku stwierdzenia zmowy i/lub fatszowania wynikéw, organizator:
+ odrzuca rezultaty uczestnika/uczestnikéw i nie zostajg one uwzglednione w sprawozdaniu
« decyduje o obcigzeniu uczestnika kosztami uczestnictwa w badaniu biegtosci

* powiadamia na piSmie najwyzsze kierownictwo uczestnika

Organizator przy okazji kontaktowania sie z uczestnikami porusza temat zmowy i apeluje

o0 etyczne zachowania w tym wzgledzie.

11. Kryteria oceny i interpretacja wynikéw badania biegtosci
11.1 Wartosci odstajace

Do wykrywania wartosci odstajgcych stosowany bedzie dwustronny test Grubbsa na
poziomie istotnosci 0,01. Jesli wartos¢ statystyki testowej jest wieksza niz wartos¢ krytyczna

to badany wynik uznaje sie za wartos$¢ odstajgcg i oznacza sie dwiema gwiazdkami.

11.2 Wyznaczanie wartosci przypisanej x,;

Wartos¢ x,: zostanie wyznaczona zgodnie z ISO 13528 jako warto$¢ uzgodniona na
podstawie wynikow uzyskanych od uczestnikow.

Wariant |

Wartosc¢ przypisana x, jako srednia arytmetyczna
Xpt = X
gdzie: x- Srednia arytmetyczna z wynikdéw uzyskanych przez uczestnikow danej rundy po
odrzuceniu wartosci odstajgcych.
Niepewnos¢ u(x,:) szacuje sie z wzoru:
u(xpe) = \/ip

gdzie: s - odchylenie standardowe, p - liczba wynikéw po odrzuceniu wartosci odstajgcych.
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Wariant Il

Xpt = Me
gdzie: Me - mediana z wynikéw uzyskanych przez uczestnikéw danej rundy.
Niepewnos¢ u(x,:) Szacuje sie z wzoru:

u(xp) = 1,25 j—p

gdzie: s * - odchylenie standardowe odporne, wyznaczone za pomocg algorytmu A lub jako

unormowane odchylenie standardowe MADe; p - liczba uzyskanych wynikow.

Wariant Il

Xpt = X *
gdzie:x * - Srednia odporna obliczona za pomocg algorytmu A.
Niepewnos¢ u(x,:) Szacuje sie z wzoru:

u(xp) = 1,25 j—p

gdzie: s - odchylenie standardowe odporne wyznaczone za pomocg algorytmu A, p - liczba

uzyskanych wynikéw.

Kryteria stosowania:
e Jezelip = 15, zaleca sie stosowac x * (algorytm A);
e Jezeli p <15, mozna przyjac:
Sx ok,
-mediane, dla liczby uczestnikéw > 8;
-Srednig arytmetyczng, dla liczby uczestnikdéw < 8, jezeli wartosci odstajgce zdarzajg

sie sporadycznie i nie ma silnej asymetrii rozktadu.
11.4 Wyznaczanie odchylenia standardowego o,,;

Jako warto$¢ odchylenia standardowego wynikow uzyskanych przez Uczestnikow danej

rundy po odrzuceniu wartosci odstajgcych.

Kryteria stosowania:

Jezelip>20
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- nalezy preferowac s* (algorytm A),

- mozna stosowac¢ MADe,

- dopuszcza sie stosowanie odchylenia standardowego s, pod warunkiem, ze wartosci
odstajgce zdarzajg sie sporadycznie i nie ma silnej asymetrii rozktadu.
Jezelip <20
W takim przypadku, w razie braku mozliwosci pozyskania miarodajnej wartosci dopuszcza
sie wyznaczenie na podstawie wynikow we wczesniejszych rundach lub jako odchylenia
standardowego s, pod warunkiem, ze wartosci odstajgce zdarzajg sie sporadycznie i nie ma
silnej asymetrii rozktadu.

O wyborze wariantu decyduje organizator.

11.5 Wskaznik do oceny uczestnikéw badania biegtosci

Warunkiem, ktory bezwzglednie nalezy spetni¢, aby mozliwe byto dokonanie oceny

rezultatow dziatania uczestnikdw badania biegtosci, okresla ponizsza nieréwnos¢:
sr < 0,50, lubs. < 85/6;

gdzie: s, - odchylenie standardowe powtarzalnosci stosowanej metody badawcze;j.

Organizator przyjat zasade, iz niezaleznie od spetnienia warunku u(x,) < 0,30,; do oceny

zostanie wykorzystany wskaznik z":

Xi — xpt

7 = =
2 S
Japt -5 +u?(xpe)

Interpretacja wskaznika z:

|z'| < 2,0 - wynik odpowiedni (zadowalajacy);
2 < |z'| < 3,0 - wynik watpliwy;

|z'| = 3,0 - wynik nieodpowiedni.

10
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Aby zosta¢ uznanym za biegtego w zakresie pobierania probek gleby rolnej i/lub osadu
Sciekowego przeznaczonych do badan fizykochemicznych, uczestnik nie moze uzyskac
w przypadku zadnego z dwdéch badanych parametréw wskaznika |z'| = 3,0. Jednocze$nie,
aby uczestnik mégt zosta¢ uznany za biegtego w pobieraniu probek gleby rolnej i/lub osadu
Sciekowego przeznaczonych do badan fizykochemicznych, obliczona 2z wartosci
bezwzglednych dwdch uzyskanych wskaznikéw z' Srednia arytmetyczna, musi by¢ mniejsza
badz réwna 2,0.

Z'srednie = (| Zi |+ ... + |Z'n]) / n, warunek: Z'¢rednie < 2,0

Z';_wartos¢ z'-score wyznaczona dla danego parametru

n - liczba parametréw, ktére objete byty poréwnaniem (réwna 2).

Aby zosta¢ uznanym za bieglego w zakresie pobierania probek osadu Sciekowego
przeznaczonych do badan mikrobiologicznych, uczestnik musi uzyska¢ wynik zgodny (obecne
/ nieobecne).

gdzie:

12. Poufnosc i bezstronnos$¢:

Firma ARQUES sp. z 0.0., jako organizator badan biegtosci, zapewnia zachowanie poufnosci
w zakresie uzyskanych wynikéw swoich klientéw oraz bezstronnosci podczas oceny tych
wynikéw.

Organizator ogranicza mozliwos¢ zmowy uczestnikdbw, poprzez nadanie kazdemu
z uczestnikéw indywidualnego kodu od przyjecia zgtoszenia do wydania raportu(éw)
koricowego(ych) z badania biegtosci. Organizator nie udostepnia listy uczestnikéw biorgcych

udziat w badaniu biegtosci.

13. Okreslenie zakresu w jakim zostang opublikowane wyniki uczestnikéw i wnioski

wynikajace z programu badania biegtosci

Uczestnicy po zakonczonej rundzie badania biegtosci otrzymujg raport(y) koncow(y/e)

z badania biegtosci.

11
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W raporcie/raportach znajdujg sie nastepujace informacje:

Nazwa i dane kontaktowe organizatora badania biegtosci

Nazwa i dane kontaktowe koordynatora

Nazwisko, funkcje i podpisy osoby autoryzujgcej raporty

Data wydania i status raportu

Oswiadczenie dotyczgce stopnia poufnosci wynikow

Numer raportu i jednoznaczna identyfikacja programu badania biegtosci

Doktadny opis wykorzystywanych obiektéw badania biegtosci, tacznie z niezbednymi
szczegbtami dotyczagcymi przygotowania obiektéw badania biegtosci oraz oceny
jednorodnosci i stabilnosci

Wyniki uczestnikow

Wartosci przypisane i zestawienia statystyczne dla metod badan stosowane przez
uczestnikow

Procedury stosowane do wyznaczenia wartosci przypisanej

Szczegoty dotyczace zapewnienia spdjnosci pomiarowej i niepewnosci pomiaru wartosci
przypisane;j.

Procedury wykorzystywane w celu wyznaczenia odchylenia standardowego dla oceny
biegtosci

Dane statystyczne oraz podsumowanie, tgcznie z wartosciami przypisanymi i zakresem
akceptowalnych wynikéw oraz prezentacjg graficzng

Komentarz organizatora dotyczgcy rezultatow dziatania uczestnikow

Informacje o projekcie i wdrozeniu programu badania biegtosci

Procedury wykorzystywane do statystycznej analizy danych

Koordynator PT
Rafat Ziétkowski
tel.: 661 296 587

adres e-mail: r.ziolkowski@arques.pl
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