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1. Uvod

Vroku 2015  organizovalo ZdruZenie slovenskych laboratorii askdsobni ( ZSLaS ) tento

Medzilaboratérny porovnévaci test (MPT) (004/2015) - Uréenie chemického zloZenia zinku.
Stanovenie necistot v zinku: Pb, Mg, Al, Cd, Sn, Cu, Ni, Mn, Bi, Sb, As, Fe.

*  metddou optickej emisne} spektrometrie, prip.
Tento MPT bol pristupnty pre akreditované i neakreditované laboratdria v Slovenskej republike vykonavajlce

stanovenie ne¢istdt v kovovom zinku, tak pre ¢lenov ako inetlenov ZSLaS.

2. Predmet medzilaboratérneho porovnavacieho testu MPT

2.1 Ciel’ MPT

= overit a potvrdit spésobilost’ laboratorii v oblasti vykonu skisky - stanovenie necistot
v kovovom zinku
= zhodnotit spdsobilost’ ucastnikov MPT v urovani nasledovnych parametrov:
o vzorka &.1 - %Pb, %eMg, %Al %Cd, %Sn, %Cu, %Ni, %Mn, %Bi, %Sh, %As
o vzorka &.2 - %Pb, %Al %Cd, %Fe, %Cu, %Ni, %Mn, %Cr, %Bi, %Sh, %As

*  poskytnit’ spitni vizbu pre dal$iu optimalizaciu systému riadenia kvality vykonavanych skiaSok

2.2 Urdéované parametre MPT

Vykon skiiSok v ramci tohto MPT bol realizovany podla noriem:

STN EN ISO 3815-1 Zinok azhatiny zinku. Analyza tuhych vzoriek optickou emisnou
spekirometriou

STN EN 12019 Zinok a zliatiny zinku. Analyza optickou emisnou spektrometriou.

Test bol zamerany na nasledovné uréované parametre v zmysle uvedenych noriem:
o vzorka &.1- %Pb, %Mg, %Al %Cd, %Sn, %Cu, %Ni, %Mn, %Bi, %Sb, %As
o vzorka &.2 - %Pb, %Al, %Cd, %Fe, %Cu, %Ni, %6Mn, %Cr, %Bi, %Sb, %As

2.3 SkuasSobny material

Pre udely tohto testu boli zabezpecené dva kusy referenénych skiiSobnych vzoriek: &1 ag2 —
kovovy zinok rézneho chemického zloZenia. Jednd sa o certifikované referenéné materidly - vyrobea
MBH ANALYTICAL LTD. Chemické zlozenie tychto dvoch materidlov je uvedené v Certifikatoch

o analyze spolu s ostatnymi informaciami o tychto referenénych materidloch — Priloha &.2.
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2.4 Organizacia MPT

Predstavenstvom  ZSl.aS bol za hlavného koordinatora uréeny odbor Laboratérium studenej

valcovne, akreditované skiiSobné laboratorium { &. S-010 ) spol. U. S. Steel Kosice - Labortest, s.r.0.,

3. Postup realizovania MPT

* Oslovenie potencialnych Uéastnikov MPT, registracia (¢astnikov

*  Vyber vhodného materialu pre testovanie

»  Pridelenie kddov a zaslanie ski$obnych telies a in§trukeii jednotlivym icastnikom MPT
= Testovanie skiSobnych vzoriek a oznamenie vysledkov jednotlivych idastnikov

*  Vyhodnotenie vysledkov MPT

» Schvalenie zaverenej spravy a vydanie certifikatov jednotlivym G&astnikom MPT

3.1 Oslovenie ucastnikov MPT, registracia

Tento porovnavaci test bol uréeny pre skiiSobné laboratéria zaoberajice sa rutinnym vykondvanim
stanovenia necistdt v kovovom zinku v zmysle noriem:
= STN EN ISO 3815-1 Zinok azliatiny zinku. Analyza tuhych vzoriek optickou emisnou
spektrometriou alebo v zmysle normy
= STNEN 12019 Zinok a zliatiny zinku. Analyza optickou emisnou spektrometriou.
Ugast v teste bola umoZnena akreditovanym i neakreditovanym sk(3obnym laboratoriam,
¢lenom a neclenom ZSL.aS.
Jednotlivi zaujemcovia vyplnili ,,Registra¢ny formular “ MPT a zaslali ho zodpovednej

osobe organizatora,

3.2 Vyber vhodného materidlu pre testovanie

Pre GiCely tohto testu boli zabezpeCené dva kusy referenénych skaSobnych vzoriek: &1 aé.2 —
kovovy zinok rézneho chemického zlozenia. Jedna sa o certifikované referenéné materidly -
vyrobca MBH ANALYTICAL LTD, Chemické zloZenie tychto dvoch materidlov je uvedené
v Certifikatoch o analyze spolu s ostatnymi informéciami o tychto referenénych materidloch — Priloha
¢.2. KedZze sa jednalo o certifikované referenéné materidly, je predpoklad, Ze tieto materidly si

dostatoéne homogénne pre vykon uvedenych ski3ok.
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3.3 Pridelenie kédov a zaslanie skaSobnych telies a insStrukceii

jednotlivym aéastnikom MPT
Jednotlivym laboratériam koordinator  pridelil ,kéd laboratéria®.  Vietky informacie
o danom laboratdriu ako aj vysledky ski$ok sa budd spajat’ a uvadzat’ vo vyhodnoteni MPT  iba
s tymto koédom.
Postupne kazdému laboratériu boli zaslané tie isté pripravené vzorky s oznadenim :
wvzorka €.1° a ,vzorka ¢.2“ spolu s nastedujocimi dokumentmi:
* sprievodny list s ozndmenim kodu laboratéria
s inStrukcie pre vykon MPT
* dotaznik o zG&astnenom laboratoriu

e protokol o nameranych vysledkoch - formular

3.4 Testovanie skiisobnych vzoriek a oznamenie vysledkov jednotlivych

ucastnikov

To znamena, Ze sa jednalo osekvenény - kolovy medzilaboratérny porovndvaci test,
v postupnom &asovom slede kazdé laboratdrium analyzovalo tie isté vzorky v pocte 2 kusov .

Po vykonani S opakovanych merani jednotlivych parametrov na obidvoch vzorkach ,
kazd¢ zhcastnené laboratérium wvratilo vzorky koordinatorovi spolu s vyplnenym ,, dotaznikom
o zcastnenom laboratériu® a oznamilo  namerané vysledky — obsah jednotlivych prvkov pre
obidva vzorky kovového zinku na tladive: ,, protokol o nameranych vysledkoch®, ato priemer
z vykonanych merani spolu s hodnotou roz$irenej neistoty merania.

Nasledne koordinator doru¢il vzorky d'alsiemu laboratdriu.

3.5 Vyhodnotenie vysledkov MPT

Po zhromazdeni vysledkov v3etkych zidastnenych laboratérii  vykonal koordindtor $tatistické
vyhodnotenie nameranych vysledkov.

Postup vyhodnotenia nameranych vysledkov st uvedené v kap. 4.

Vysledky vykonnosti jednotlivych Gcastnikov MPT sl uvedené v kap. 5.
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4. Postup vyhodnotenia nameranych vysledkov

Po obdrzani vysledkov jednotlivych G&astnikov MPT bolo vykonané 3tatistické vyhodnotenie

nameranych vysledkov,

4.1 Urdenie nominalnych hodnét jednotlivych parametrov MPT a ich

neistot
Nomindlne hodnoty jednotlivych parametrov  a ich neistot boli uréené ako certifikované hodnoty

jednotlivych parametrov z Certifikatu tychto dvoch referenénych materialov — Priloha &.2.

» Nomindlna hodnota kaZdého parametra (X) a jej neistota (U ¢ xy bola prevzatéd z Certifikatu

o analyze uvedenych referenénych materialov

X nominalna hodnota — Certifikovana hodnota %

Uyef ceverennns rozsirena neistota nominalnej hodnoty X

> Kazdy acastnik MPT hldasil namerané hodnoty jednotlivych prvkov a ich roziirené neistoty:

Keverinnne Jjednotlivy vysledok laboratéria — Namerana hodnota%

Ulah «eeeee roz§irend neistota nameranej hodnoty x

4.2 Urdenie parametrov vykonnosti jednotlivych laboratorii

Kritériom pre vyhodnotenie jednotlivych vysledkov, resp. vykonnosti jednotlivych laboratérii je

E j kritérium definované rovnicou:

x-X
S I N ——
2 2
V(Uiab) T (U per )
» Pre LE, | < 1 uspokojivy vysledok
" Pre fEn! > 1 neuspokojivy vysledok
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5. Vysledky a vykonnost’ adastnikov MPT pre stanovované prvky

» Pocet zucastnenych laboratorii =3
» Pocet skaSanych vzoriek=2

» Pocet opakovanych merani jednej vzorky =5

Statisticky boli vyhodnotené urcované parametre len u tych  vzoriek, pre ktoré zidastnené
laboratérium nameralo a nahlasilo konkrétnu hodnotu obsahu stanovovaného prvku ( nie <alebo > ako

nejaka hodnota).

V prilohe &.1 si vysledky MPT:
- nominalne hodnoty jednotlivych parametrov a ich neistoty,

- namerané hodnoty jednotlivych parametrov a ich neistoty pre zicastnené laboratdria
- vypoc¢itané parametre vykonnosti — E , kritérium

- vysledok MPT: Ok - uspokojivy / NO - neuspokojivy pre jednotlivé zadastnené laboratoria

5.1 Laboratorium kod 01
Tak ako je uvedené v prilohe ¢.1 laboratdrium kéd 01 dosiahlo

» hodnoty E , kritéria vo v&cSine pripadoch <1 - vysledok MPT: Ok - uspokojivy

» v dvoch pripadoch hodnota E , kritéria jemne presiahla hodnotu 1 — vysledok MPT: No —
neuspokojivy, a to v pripade vzorky ¢.2 — obsah Zeleza a obsah antimdnu, o bolo spdsobené
va¢sim rozdielom medzi nameranou a referenénou hodnotou tychto prvkov.

5.2. Laboratérium kod 02

Tak ako je uvedené v prilohe ¢.1 laboratorium kod 02 dosiahlo
> hodnoty E, kritéria <1 - vysledok MPT : Ok - uspokojivy pre vSetky merané parametre

MPT.

5.3. Laboratorium kod 03

Tak ako je uvedené v prilohe &.1 laboratérium kéd 03 dosiahlo
» hodnoty E , kritéria <1 - vysledok MPT: Ok - uspokojivy pre vetky merané parametre

MPT.
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6. Zaver

Vykon skii$ok v rameci tohto MPT bol realizovany podl'a noriem:
* STN EN ISO 38i5-1

spekirometriou alebo v zmysle normy

Zinok a zliatiny zinku. Analyza tuhych vzoriek optickou emisnou
* STNEN 12019 Zinok a zliatiny zinku. Analyza optickou emisnou spektrometriou.
Test bol zamerany na nasledovné uréované parametre v zmysle uvedenych noriem:
o vzorka &.1 - %Pb, %Mg, %Al, %Cd, %Sn, %Cu, %Ni, %Mn, %B1, %Sb, %As

o wvzorka &.2 - %Pb, %Al %Cd, %Fe, %Cu, %Ni, %Mn, %Cr, %Bi, %Sb, %As

Celkova Statistika MPT :

Kod Celkovy Poéet Pocet % Gspesnosti
Laboratdria | oset |E | | [Ey | < 1 [Enl>1
01 21 19 2 90,4%
02 19 19 0 100%
03 11 11 0 100%

7. Literatura
11/ STN EN ISO 3815-1
Zinok a zliatiny zinku. Analyza tuhych vzoriek optickou emisnou spektrometriou.
12/ STN EN 12019
Zinok a zliatiny zinku, Analyza optickou emisnou spektrometriou,
13/ STN EN ISO/IEC 17043

Posudzovanie zhody. Vieobecné poZiadavky na medzilaboratorne skisky.

4/ 1SO 13528

Statistical methed for use in proficiency testing by interlaboratory comparisons
5/ MSA -L/09

Skasky spasobilosti —Proficiency testing schemes
16/ STN EN ISO/IEC 17025

V3eobecné poziadavky na kompetentnost’ skiiSobnych a kalibraénych laboratorii

8. Prilohy

1) Priloha &.1 Vypoéet parametrov vykonnosti zafastnenych laboratérii
2) Priloha &2 Certifikat referenéného materiahy - vzorka &1

3) Priloha &3 Certifikat referenéného materialu - vzorka ¢.2
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Priloha &.2 Certifikat referenéného materidlu — vzorka &.1

41X GLV4 B
Page 1 of 4
November 2005

ANALYTICAL LTD

HOLLAND HOUSE » QUEENS ROAD o BARNET « ENS 4DJ » ENGLAND TEL: 144 (0)20 8441 2024 » FAX: +44 {0)20 8449 0810
E-mail: info@mbh.co.uk Website hitp:/fwww.mbh.co.uk

CERTIFICATE OF ANALYSIS
41X GLV4  (batch B)

Certified Reference Material nformation

Type: ZINC GALVANIZING ALLOY {CAST)
Form and Size; Disc 50mm Diameter x 20mm Thickness
Produced by: J Watson
Certified and supplied by: MBH Analytical Limited
Certified Analyzis
Percentage element by weight
Clement . - Pb My Al - Od Fa Sn Cu |
Value | 0.0041  0.0005 0.184  0.00073  {0.006) 0.0016  0.0050
Uncertainty 2 0.0003 G.6001 0.0086 0.00004 - 1.0003 (2.0004
Element Ni Cr Mn Bi Sk As
Vaiue ' 0.0368  {0.00016)  0.0010 0.0053 0.045 0.0002
Uncertainty 2 0.0012 - 0.0001 0.0002 0.002 0.0001
Note: values given in parentheses are not certified - they are provided for information only.
Definitions
! The certified values are the present best estimates of the true content for each element, Each

value is a panel consensus, based on the averaged resulls of an interlaboralory testing programme,
detailed on page 3,

z The uncertainty values are generated from the 95% confidence interval derived from the wet
analysis results, in combination with a statistical assessment of the homogeneitly data, as described
an page 2.

Certified by:
! on 21% November 2005

MBH ANALYTICAL LIMITED N
rgEve!eigh

LR

1SO8001

REGISTERED COMPANY

Directors: 0.J.R, Wood, C. Eveleigh
Registerad in England, No. 1875653 - Registered Office: Regency Housa, 33 Wood Strect. Barngl ENG 486 Cert Mo.524



Priloha &. 3 Certifikat referenéného materidlu — vzorka ¢.2

41X GLV7 A
Page 1 of 4
June 2003

ANALYTICAL LTD

HOLLAND HOUSE « QUEENS ROAD + BARNET » EN5 4DJ - ENGLAND « TEL: +44 {0320 8441 2024 » FAX: +44 (0)20 8442 0810
E-mail: info@mbh.co.uk Website http://www.mbh.co,uk

CERTIFICATE OF ANALYSIS

41X GLV7  (batch A)

Certified Reference Material Information

ZINC GALVANIZING ALLOY (CAST)

Type:
Form and Size: Disc 50mm Diameter x 20mm Thickness
Produced by: G Rhodes

Certified and supplied by: MBHM Analytical Limited

Certified Analysis

Percentage element by weight

Element Pb Al Cd Fe Cu Ni Mn
Value 0.082 0,393  0.00056  0.0031 0.023 0.0060  0.0025
Unceﬁainty 2 0.603 0.012 0.00004 0.0005 0.002 0.0001 0.0001

Element Cr vV Co Sn i Sh As
Value ' 0.0010  <0.0001 (D.BOOY)  (0.0006)  0.0108 0.0031 0.0816
0.0605 0.0007 0.0002

Uncertainty * 0.0001 - . .

Note: values given in parentheses are not certified - they are provided for information only.

Definitions

? The certified values are the present best estimates of the true content for each element. Each
value is a panel consensus, based on the averaged results of an interfaboratary testing programme,

detsiled on page 3.

? The uncertainty values are generated from the 95% confidence interval derived from the wet
analysis resulfs, in combination with a statistical assessment of the homogeneity data, as described

on page 2,

Certified by:

" on 9th June 2003
MBH ANALYTICAL LIMITED L
C EV%eigh

) ] Directors: D.J.R. Wood, C. Evelagh
Registerad in England, No. 1675653 + Registored Office: Regency House, 33 Wood Street, Barnel ENS 4BE

1509001
“REGISAGEDE

Cert.Ng.524



