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1 VSEOBECNE

Cielom tychto pravidiel je stanovit zasady uchovavania a pouZzivania narodného
etalonu zlomku latkového mnozstva, ktoré maju vytvarat zaklad na zabezpecenie
jednotnosti a spravnosti merania latkového mnozstva v SR. Ciel'om c¢innosti laboratoria je
vytvorenie podmienok na dlhodobé plnenie funkcie etalénu a zabezpecenie, aby vSetky
¢innosti spojené s realizaciou jednotky zlomku latkového mnozstva boli vykonavané
v sulade so vSeobecnymi kritériami na c¢innost’ centra chémie podl'a medzindrodnych
odportcani.

Za organiza¢nu cCinnost laboratéria v stlade stymito zasadami, implementaciu
zakladnych prvkov systému kvality audrZzovanie schvéleného systému tak, aby bola
zaruc¢ena jeho stala vhodnost’ a i¢innost’ je zodpovedny riaditel’ centra chémie.

1.1 Organizacné a ekonomické zabezpecenie uchovavania a pouZivania etalénu

Poziadavky na ekonomické zabezpecenie sa vztahuji najmé na
¢ Uchovavanie etalonu z hl'adiska zachovania jeho metrologickych parametrov na
pozadovanej Grovni
¢ Prenos hodnoét na ostatné etalony a meradla
Priestory potrebné na uchovavanie a pouzivane etalénu
¢ Obsluhu so zodpovedajicimi kvalifikaénymi predpokladmi

*

Objem finan¢nych prostriedkov na zabezpecenie uchovavania a pouZivania etalonu a na
jeho nevyhnutné zdokonal'ovanie si pre dané obdobie stanovené zaviznymi tillohami tstavu.

Pre odbornt spdsobilost’ pracovnikov podielajiicich sa na zabezpeceni uchovavania
apouzivania etalonu je potrebné vysokoSkolské vzdelanie chemického zamerania,
najvhodnejsie Specializacie analyticka, fyzikalna alebo anorganicka chémia; pre odborné
riadenie tejto ¢innosti aspon dva roky praxe v odbore.

Osoba zodpovedna za etalon zodpoveda za
technicky stav a funk¢nost’ etalonu
kontrolu technického stavu a podmienok uchovavania etalonu
periodickt kontrolu a vyhodnocovanie metrologickych parametrov etalénu
medzinarodné porovnanie etalonu
prenos reprodukovanych hodnot na referencné etalony
pouzivanie etalonu pri vSetkych formach a uceloch z hl'adiska zachovania jeho
metrologickych vlastnosti
udrzbu etalonu
spravne pouzivanie etalonu
¢ kompletnost’ a spravnost’ dokumentacie etalonu

* & & 6 o o
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2 ETALON

2.1 Nadviznost’ na zakladné jednotky SI a prirodné konStanty

Jednotky latkového mnozZstva azdruzenych veli¢in v chémii umoziuju vyjadrenie
mnozstva réznych chemickych latok rovnakym sposobom. Suvisia s potom castic a to bud’
atdbmov, molekul, i6nov, elektronov alebo inych skupin castic, pricom druh ¢astic musi byt
Specifikovany. Latkové mnozstvo je zakladnou veli¢inou pouzivanou v chémii a jej jednotkou
je mol — jedna zo zakladnych jednotiek SI.

Realizacia a prenos jednotky mol do praxe sa v SMU i v niektorych poprednych
narodnych metrologickych tustavoch uskutociiuje prostrednictvom primarneho etaléonového
zariadenia, ktorého zakladom je coulometer pracujuci na principe Faradayovych zakonov.
Toto sofistikované zariadenie je narodnym etalénom latkového mnozstva v SR. Ma
vynikajuce parametre a dosahuje vyborné vysledky v medzinarodnych porovnaniach. Ma vsak
znaéne limitované vyuzitie, hlavne na oblast’ analyzy niektorych prvkov. V oblasti analyzy
zmesi plynov je prakticky nevyuzitelné. V tejto oblasti sa pri analyzach najcastejSie vyuziva
meranie hodnoét veli¢in zlomok latkového mnoZstva (starSi nazov molovy zlomok) alebo
hmotnostny zlomok.

Prenos jednotky zlomku latkového mnozstva v plynnej faze je na Grovni Narodného
etalonu 023/99 realizovany gravimetrickou metddou. Jednotka latkového mnoZstva je
nadviazand na kg. Prepocty s realizované pouzitim publikovanych hodnot molovych
hmotnosti prvkov. Postup gravimetrickej pripravy plynnych zmesi je popisany
v medzinarodnej norme ISO 6142:2001 Gas analysis — Preparation of calibration gas mixtures
— Gravimetric method. Tento predpis je implementovany do pracovnych postupov v ramci NE
v Laboratériu plynov v SMU.

2.1.1 Veliciny potrebné pre funkciu etalonu latkového mnozstva

Pre spravnu funkciu etalonu latkového mnoZstva je potrebna nadvéznost na nasledovné
veli¢iny:

¢ Hmotnost’ — nadvédznost’ sa realizuje prostrednictvom etaldnovych komparatorovych vah.
Vahy st kalibrované pomocou zavazi nadviazanych na NE hmotnosti SMU.

¢ Molova hmotnost’ — nadvédznost sa realizuje prepoctami so zadanymi hodnotami
molovych hmotnosti, ktoré uvadza IUPAC.

¢ Jednosmerné napitie — pouziva sa pri nepriamom merani zlozenia plynnej zmesi.
Napétové stupnice digitdlneho multimetra st nadviazané na NE jednosmerného napitia
SMU.

¢ Teplota — hoci sa nepodiela priamo na tvorbe jednotky latkového mnozstva, vyuziva sa
pri uréovani pomocnych parametrov pri vazeni, ur€ovani korekcie na vztlak vzduchu a pri
zabezpecovani teploty uchovavania plynnych zmesi.

¢ Tlak — pouziva sa ako pomocny parameter pri priprave plynnych zmesi, konkrétne pri
vakuovani a plnenti, taktieZ pri merani a validécii.

¢ Relativna vlhkost’ — pouziva sa ako pomocny parameter pri priprave plynnych zmesi,
konkrétne pri vazeni, taktiez pri merani a validacii.
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¢ Prietok — pouziva sa ako pomocny parameter pri davkovani plynnej zmesi do analyzatoru
plynu.

2.1.2 Kalibracia zariadeni pouzivanych v etalone

Vsetky zariadenia, ktoré maju vplyv na vysledky musia byt kalibrované, alebo inym
vhodnym sposobom zabezpecena kontrola ich metrologickych parametrov. V pripade etalonu
zlomku latkového mnozstva v plynnej faze ide o0 nasledovné zariadenia:

Zabudované zavazia v komparatorovych vdhach
Analytické vahy

Multimeter

Cislicovy tlakomer

Snimac vakua

Snimac tlaku

Snimac teploty

Snimac relativnej vlhkosti

Prietokomer

CoNoakr~wLdDE

Kalibracia plynovych chromatografov, NDIR analyzatorov a FT-IR spektrometra sa
vykonava pred kazdym meranim sadou primarnych referenénych materidlov postupmi, ktoré
st dokumentované v pracovnych postupoch ¢.14/260/00, ¢.15/260/00 a ¢.16/260/00,
kalibracie mimo laboratodria etalonu zlomku latkového mnozstva podla kalibra¢nych postupov
pouzivanych v prislusnych laboratoriach.

2.1.3 Podrobny program kalibracii etalonovych zariadeni

Podrobny program kalibracii etalonovych zariadeni potrebnych pre zabezpecenie ¢innosti
etalonu, s uvedenim pracoviska kde sa kalibracia realizuje, je uvedeny v prilohe 1. Za
dodrZanie navrhovaného programu kalibricie etalonovych zariadeni je zodpovedny garant
etalonu.

2.1.4 Postup pri vzniku poruchy

Pri vzniku poruchy sa etalonové zariadenia odpoja od elektrickej siete, skuto¢nost’ sa
nahlasi riaditelovi centra chémie a podnikni sa kroky k naprave v sulade s internymi
smernicami ustavu. Garant zabezpeCi opravu, vymenu, pripadne zaobstaranie ndhrady
zavadného zariadenia v ramci moznosti laboratdria, Ustavu alebo dodavatela zariadenia a
skontroluje, ¢i zavada nemohla ovplyvnit' vysledky predchadzajicich merani. Ak vysledky
mohli byt ovplyvnené, musia sa povazovat’ len za orientacné.

V pripade, Ze by pri poruche/oprave mohli byt zmenené metrologické parametre
ktoréhokol'vek etalonového a pomocného zariadenia, garant etalénu urci pravidla a
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podmienky tejto mimoriadnej kalibracie, resp. kontrolného merania alebo kontroly tohto
zariadenia.

2.2 Udrzba zariadeni

2.2.1 Preventivna udrzba

Sucast'ou starostlivosti o etalony a etalonové zariadenia, ako aj o pomocné zariadenia je ich
preventivna udrzba. Sucasti etalonu povicsine nevyzaduju udrzbu, vtedy sa Gdrzba realizuje
kontrolou funk¢nosti zariadenia zapnutim. Ak je udrzba nutna, vykonavaju ju pracovnici
laboratéria podla ndvodov na pouZivanie etalénovych zariadeni. V pripadoch, ak udrzba
niektorého pristroja vyZaduje externého dodavatela udrzby, pri jeho vybere sa postupuje
v zmysle schvalenych organiza¢nych smernic tstavu. Spdsob a interval kontrol technického
stavu sucasti etalonu je zaznamenany v evidenénej karte meradla v elektronickej forme.

2.2.2 Udrzba etalénu a jeho Gasti

Udrzba etalonu a jeho ¢asti sa vykonava podl'a Gasového harmonogramu, ktory spracovava
garant etalonu. O kazdej Cinnosti tykajucej sa udrzby etalonu su vedené zaznamy bud’
v evidencnej karte etalébnového zariadenia, alebo formou spravy o udrzbe v zoSite udrzby
etalonu. V harmonograme udrzby st definované zariadenia, na ktorych sa pravidelna udrzba
vykonéva, postup vykonavania udrzby, zodpovednost’ za vykonanie udrzby, rozsah udrzby
a Casovy interval opakovania udrzby. Spdsob a ¢asovy interval udrzby etalénu resp. jeho Casti
je stanoveny s ohl'adom na pouzivanie prislusnej Casti etalonu.

2.3  Opravy zariadeni

V pripade, ak opravu zariadeni vykonavaju pracovnici laboratoria, pred zacatim opravy sa
vypracuje postup opravy, kde musi byt’ uvedené predpokladany rozsah opravy, zodpovednost’
za jej realizaciu a spdsob naslednej kontroly metrologickych parametrov. Za vykonant opravu
Casti etalonu v podmienkach laboratoria je zodpovedny garant etalonu.

V pripadoch, ak oprava niektorého etalénu alebo pristroja vyzaduje externého dodavatela,
pri jeho vybere sa postupuje v zmysle schvalenych organizaénych smernic ustavu
s prihliadnutim na opravarov odporac¢anych vyrobcom. Zaznam o oprave sa eviduje v v zoSite
oprav etalonu.

Pri opravach, udrzbe, vyradovani meradiel a zariadeni z pouzivania, ako aj pri nakupe
novych meradiel sa postupuje v zmysle schvalenych organiza¢nych smernic tstavu. Navrhy na
vybavenie laboratéria novou meracou technikou vypracovava garant etalonu, ktory zodpoveda
za vyber vhodnych meradiel z hl'adiska ich technickych a metrologickych parametrov.



Slovensky metrologicky tistav, Centrum chémie, Karloveska 63, 842 55 Bratislava IV

PRAVIDLA POUZIVANIA A UCHOVAVANIA NARODNEHO ETALONU
ZLOMKU LATKOVEHO MNOZSTVA

Pocet vytlackov: 2 Déatum vydania: november 2010 | Strana: 7
Spracovala: Ing. M. Valkova Pocet stran: 16
2.4 Evidencia

Laboratorium zaznamenava zékladné informécie o etalone a jeho sucastiach a ich
pouzivani. Zaznamy vo forme evidenc¢nej karty st v laboratoriu vedené v elektronickej forme.
Za aktualizaciu tychto zaznamov je zodpovedny garant etalonu.

2.5 Medzindrodné porovnavacie merania

Zakladnym kritériom pre medzinarodni akceptovatelnost’ etalonu a potvrdenie jeho
metrologickych parametrov su vysledky dosiahnuté v ramci medzindrodnych porovnavacich
merani. Garant etalénu zodpovedd za ucast’ na vhodnych medzinarodnych porovnavacich
meraniach, ktoré budu realizované v rdmcoch ¢innosti CCQM, EURAMET, COOMET, resp.
dohodnuté v ramci dvojstrannej spoluprace s niektorymi zahraniénymi metrologickymi
tistavmi. Casové intervaly tychto porovnani budeme vyberat tak, aby bol podl'a moZnosti
dodrzany interval porovnani neprekracujuci Styri roky.

3 PRIESTORY A PROSTREDIE
3.1 TUmiestnenie narodného etalonu zlomku latkového mnozstva

Slovensky narodny etalon zlomku latkového mnozstva je umiestneny v SMU v objekte H
Vv laboratodriach . ¢. 226, 230, 232, 234, 236, 228, 229.

Do laboratoria musi byt zavedend elektrickd siet’ s napdtim 225V =+ 10V, ktord je
nevyhnutna pre ¢innost’ etalonu.

Etalon si vyzaduje umiestnenie v bezprasnom prostredi (klimatizované laboratorium bez
okien, s umyvatel'nou podlahou). Vzhl'adom na to, ze laboratorium je bez okien, je nutna
stistavna vymena vzduchu klimatiza¢nou technikou. Z hl'adiska bezpeénosti si uvedené
priestory zabezpecené bezpecnostnym systémom na detekciu toxickych a horlavych plynov,
protipoziarnym systémom a ventilaciou. K bezpe¢nostnému systému je vypracovana podrobna
dokumentécia funkcie systému a Poziarno-poplachova smernica pri poziari a/alebo uniku
plynu. SNE sa mdze pouzivat’ len pri plnej funkcii celého bezpecnostno-poplachového
systému !

V kompetencii osoby zodpovednej za etalon je vymenit Casti etalonu, ktorych zmena
neovplyvni metrologické parametre etalonu uvadzané v sthrnnej sprave o etalone. Po zvaZeni
a analyze mdze osoba zodpovednd za etalon nahradit’ pouzivané pomocné a pridavné
etalonové zariadenia za nové (s lepSimi parametrami), pricom musi dodrzat predpoklad
nezhorSenia povodnych metrologickych parametrov uvadzanych pre toto zariadenie
Vv sthrnnej sprave ako aj v osvedceni o etalone. Kazda zmena niektorej Casti etalonu aj s jej
zdoévodnenim a pripadnym dokladovanim zistenych vysledkov sa musi uviest’ v prisluSnom
denniku etalonu s odkazom na prislusny doklad. Konstrukéné zmeny etalonu, ktoré
neovplyvnia metrologické parametre etalénu a preémiestiiovanie etalonu je mozné len so
suhlasom osoby zodpovednej za etalon. Vymenu niektorej stcasti zostavy, resp. doplnenie
zostavy etalonu dal$im zariadenim, pri ktorom je moznid zmena parametrov etalonu,
posudzuje Vedecka rada SMU.
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3.2 Pozadované parametre prostredia

a) pocas pouzivania etalonov:
¢ teplota 22 °C + 2 °C; tato teplota musi byt v laboratoriu udrziavana uz najmenej 1 den
pred vazenim a meranim zlozenia plynnych zmesi. Teplota sa meria digitalnym snimacom
teploty; zaznamenava sa do poznamky pri vazeni. V pripade, Ze teplota nie je
V pozadovanom intervale, je povolené robit’ len vyskumné merania.
¢ relativna vlhkost' (50 + 30) %; rovnako ako tlak vzduchu st takisto monitorované
a zaznamenavane.

b) pocas ulozenia etalonov:
¢ teplota 20 °C + 5°C
¢ relativna vlhkost’ (0 .. 85) %.

4 POUZIVANIE ETALONOV A ETALONOVYCH ZARIADENI
4.1 Pouzivanie etalonu je vymedzené na nasledovné ¢innosti

Medzinarodné porovnavacie merania

Prenos hodnoty prislusnej veli¢iny na certifikované referencné materialy
Experimentalne merania v sulade so schvalenym planom tloh

Merania sluZziace ako zéklad pre zdokonal'ovanie retazcov nadvédznosti a na vSetky
experimentalne prace (podl'a potreby laboratdria).

¢ Sledovanie metrologickych parametrov etalonu a CRM

* & o o

4.2 Pouzivanie etalonu osobami

Do laboratérii ¢. 226, 230, 232, 234, 236 modze samostatne vstupovat len osoba
zodpovedna za etalon a pracovnici zaSkoleni na pracu s etalonom zlomku latkového
mnozstva. Pristup inych osob je mozny len v sprievode osoby zodpovednej za etalon.

Etalon zlomku latkového mnozZstva moéze pouzivat iba osoba zodpovedna za etalon
(kvalifikovana osoba s VS vzdelanim chemického zamerania, miniméalnou praxou 3 roky v
danom odbore), pripadne ina kvalifikovana osoba (s VS vzdelanim alebo SS vzdelanim a
minimalnou praxou 1 rok v danom obore), zaSkolend na urciti ¢innost’ osobou zodpovednou
za etalon amoZe sa pouzZivat iba na stanovenom mieste aV stanovenom prostredi. Na
ostatnych zariadeniach mézu s vedomim osoby zodpovednej za etalon pracovat’ len osoby,
ktoré plnia povinnosti suvisiace s pripravou certifikovanych referencnych materidlov alebo s
vykondvanim metrologickych sluzieb a st zodpovedni za spravny chod pouzivané¢ho
zariadenia ako aj za deklarované vysledky merania.

Osoba zodpovedna za etalén, Ing. Miroslava Valkova, je absolventkou CHTF SVST
(odbor Technickéd analyticka a fyzikdlna chémia) a ma odborni prax 15 rokov. Zaznamy
0 dosiahnutej kvalifikacii su sucastou Prirucky kvality Centra chémie.
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Na pracu s etalonom st zaskoleni aj RNDr. Zuzana Durisova, absolventka UK (odbor
organicka chémia), RNDr. Viliam Stové&ik PhD., absolvent UPJS (odbor chémia), Ing. Martin
Mirt absolvent STU (odbor technologia ropy a petrochémia), Mgr. Zuzana Tunegova,
absolventka UK (odbor organicka chémia ).

4.3 Bezpe¢nostné opatrenia

V laboratériach a skladoch SNE musi byt’ neustale zapnutd nutend ventilacia vzduchu, a to
bud’ z centralnej ventilacie alebo z nutenej ventilacie bezpecnostného systému SNE zlomku
latkového mnoZstva.

Z hladiska bezpe¢nosti a zachovania metrologickych vlastnosti nie je dovolené
premiestiiovanie zostavy etalonu. V pripade potreby je dovoleny opatrny posun zariadeni.
Prenos etalonov, meracich pristrojov a pomocnych zariadeni do inych laboratornych
miestnosti, resp. do inych laboratéorii SMU (napr. pri kalibracii) je povoleny len so sihlasom
osoby zodpovednej za etalon. Akékol'vek premiestiiovanie etalonu je potrebné zaznalit' v
denniku etalonu.

Komparatorové vahy a analytické vahy nie je vhodné premiestiiovat’ v ramci laboratorii
230, 234, 236. Ak k premiestneniu dojde, je nevyhnutna kalibracia vah.

ND-IR monitory, plynové chromatografy aFT-IR spektrometer nie je vhodné
premiestiiovat’ v rdmci laboratorii, pretoze by bola potrebnd nova inStalacia privodnych
plynov a zdroja elektrického pradu. V pripade, ze k takému premiestneniu pride, v ramci
miestnosti 226, 230, 234 a 236 bude potrebnd nova instalacia. Fluorescen¢ny a luminiscenény
analyzator spolu s dynamickym zmieSavaCom nie je vhodné premiestiiovat’ rdmci laboratorii,
pretoZe st napojené na generator suché¢ho vzduchu a pracuji ako systém.

Snimac¢ teploty, tlaku a relativnej vlhkosti musi byt umiestneny v miestnosti 234, kde
su komparatorové vahy pod krytom vah a tieZ v miestnosti 230, kde sa vykonévaju kalibracie
a validacie RM.

PIniace zariadenia plynov, homogenizér je mozné premiestiiovat’ v ramci laboratorii SNE.

V pripade vypadku elektrického pradu v laboratoriu pocas vaZenia sa vazenie ukonci
a skontroluje sa stav vah. Vypnu sa hlavné vypinace na meracich pristrojoch (chromatografy
a ND-IR analyzatory) a zatvori sa privod plynov. FT-IR spektrometer sa nevypina. Po
opédtovnom zapojeni elektrického pradu sa vahy nastavia do zékladnej polohy a vazenie, resp.
merania sa zopakuji (po stabilizacii a nastaveni meracich parametrov etalonu, v sulade
s navodom na jeho obsluhu).

Pred mechanickym poskodenim st pristroje chranené svojou konstrukciou.
Komparatorové vahy su uloZzené pod krytom, ktory ich chréni pred prachom a zabranuje
pristupu prievanu, ktory ovplyviuje priebeh vazenia.

5 PRENOS JEDNOTKY
5.1 Meranie
Metody a postupy pripravy plynnych zmesi akalibracie RM st blizSie uvedené

Vv prislusnych pracovnych postupoch (PP14/260/00 Pracovny postup na pripravu RM
plynnych zmesi gravimetrickou metédou, PP 15/260/00 Pracovny postup na validaciu PRM
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a kalibraciu RM plynnych zmesi na plynovom chromatografe, resp. PP 16/260/00 Pracovny
postup na validéaciu a kalibraciu RM plynnych zmesi na NDIR analyzatore).

Metddy zabezpeCenia nadviznosti pre ur¢ené meradld overovanim st blizSie uvedené
Vv prislusnych pracovnych postupoch (PP 02/260/00 Pracovny postup na overovanie
a kalibraciu analyzéatorov vyfukovych plynov motorovych vozidiel, PP 24/260/01 Pracovny
postup Typové skusky a overovanie analyzatorov dychu , resp. PP 27/260/07 Pracovny postup
Procesné plynové chromatografy -metrologické a technické poziadavky a metody
metrologickych skusok).

Pri kazdom merani sa vykonava kontrola technického stavu etalénu. Kontrola podmienok
uchovéavania etalonu sa vykondva pri merani porovnanim aktualnych podmienok
s poziadavkami na prostredie etalénu. V pripade nesuladu sa meranie neuskuto¢ni a osoba
zodpovedna za etalon zabezpeci napravu v najkratSom moznom termine.

Prehl'ad udajov o kalibracii, kontrolach, poruchach a udrzbe meradla je v samostatnom
zosite.

5.2 Doklady

Vsetky kalibracné certifikaty CRM su v centre evidované a kdpie vystavenych certifikatov
su archivované v miestnosti ¢. 234. Okrem vysledkov kalibracie s ich neistotami si uvedené
aj d’alsie dolezité udaje. Spravy z medzinarodnych porovnani a certifikaty internych RM st
taktiez archivované v miestnosti €. 234. Vysledky merani, databaza plynnych zmesi a
vSetky certifikaty su archivované v elektronickej forme v miestnosti ¢. 230.

5.3 Evidencia a postup pri vybavovani poZiadaviek na metrologické sluzby

Poziadavky na metrologické sluzby v nadvdznosti na etalon zlomku latkového mnozstva st
centralne evidované v SMU. Pri ich vybavovani v laboratériu (cez prijem plynnej zmesi na
kalibraciu, vlastni kalibraciu, zhodnotenie vysledkov a neistot s naslednym vyhotovenim
kalibracného certifikatu) aZz po vystavenie faktury za pracu v ekonomickom tseku SMU sa
pracuje podla schvalenych organiza¢nych smernic ustavu a prislusnych rozhodnuti riaditel’a
ustavu.

5.4 Preberanie a odovzdavanie meradiel na kalibraciu
Referenéné materialy na kalibraciu sa umiestnia do laboratoria ¢. 230 alebo do skladov
¢.228 a 229.

5.5 Vybavovanie st’aZnosti

Postup vybavovania staznosti sa riadi schvalenymi organizaénymi smernicami
zaoberajacimi sa touto problematikou.
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6 ZAZNAMY

Technické zdznamy a interné protokoly, tykajuce sa merani vykonanych v laboratoriu
obsahuju vsetky udaje a informacie potrebné na to, aby bolo mozné zopakovat meranie.
Zaznamy su robené v sulade s STN EN 45001 a ISO 17025.

Zakladné nalezitosti a spOsob vedenia internych protokolov a technickych zaznamov,
uchovavanie, ochrana a archivovanie s definované v organiza¢nej smernici OS25 Zaznamy o
merani.

7 DOKUMENTACIA ETALONU
7.1 Zakladny obsah dokumentacie etalonu

Utelom dokumentécie etalonu, ktora obsahuje dokumenticiu etalénu a jeho zloziek je
poskytnutie celkovych relevantnych informacii o etaléne ajeho Castiach. Jej hlavnymi
castami st zdkladné technické a metrologické charakteristiky etalonu (vratane charakteristik
zariadeni patriacich k etalonu), pravidla uchovavania a pouzivania etaléonu a pravidla resp.
postupy pri medzinarodnom porovnavani etalonu pripadne niektorych jeho vybratych hodnot.
7.2 Komplexnost’ dokumentacie

Dokumentacia etalonu je spracovand s ohl'adom na konkretizaciu ¢innosti etalonu s ciel'om
Vv dokumentovanom rozsahu zabezpeCovat® jednotnost’ a spravnost merani vo vztahu
K uchovavanej a realizovanej jednotke latkového mnozstva. Za komplexnost a spravnost
udajov v dokumentacii etalonu zodpoveda osoba zodpovedna za etalon.

7.3 Zakladna dokumentacia narodného etaléonu

Zakladna dokumentaciu narodného etalonu latkového mnozstva tvori:

¢ Suhrnnd sprava o etalone (zahritujica technické a metrologické parametre),

¢ Spravy o vysledkoch periodickej kontroly etalonu,

¢ Pravidla pouZivania a uchovéavania etalonu,

¢ Prilohy dokladujice metrologické parametre etalonu a jeho medzinarodni
akceptovatel'nost’,

¢ Osvedcenie o narodnom etalone Slovenska,

¢ Zapis zo zéverecného rokovania komisie o navrhu, posudky posudzovatel'ov,

¢ Podklady o0 zabezpeceni systému kvality SMU a centra chémie,

¢ Spravy o medzindrodnych aj medzilaboratérnych porovnaniach etalonov,

¢ Pracovné postupy (pre vSetky formy pouzitia etalonov a jeho sledovania):

- udrzba etalonov a zariadeni,
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- kalibrécia a technicka kontrola zariadeni

- merania

- navody na obsluhu

- pri vzniku poruchy, strate metrologickych parametrov a nasledny navrh napravy

- zahrnujuce sposob zabezpecenia naslednej kontroly zariadeni po vzniku poruchy
Zaznam porovnavacich merani, kalibracii, kontroly a udrzby etalénu a zariadeni.

Dennik etalénu (zaznamy o pouZzivani etalonu),

Dennik zariadeni etalonu,

Dennik oprav zariadeni etalonu,

Ostatné dokumenty nezahrnuté v predchadzajucej dokumentacii (¢asti vyskumnych sprav
stivisiace s uchovavanim a sledovanim etalonu, vysledky experimentadlnych merani,
vysledky vyskumu na etaléne resp. jeho cCastiach, vyznamnd medzindrodna spolupraca

a pod.).

7.4 Podrobny zoznam zikladnej dokumentacie narodného etalonu

* & o o

Vedecka sprava o etalone z roku 1998
Stuhrnna sprava o etalone z roku 1998
Pravidla pouZivania a uchovavania etalonu
Spravy o medzinarodnych porovnavacich meraniach EUROMET.QM-K3,
EUROMET.QM-K4, CCQM-K16 a,b, CCQM-K23 a, b, ¢, CCQM-K51, CCQM-K52,
CCQM-K71, CCQM-P23, CCQM-P73, COOMET.QM-K-23b, CCQM-K74, CCQM-
K76, EURAMET.QM-S 4, CCQM-P110 a,b.
kalibracné protokoly z kalibracie meradiel:

- etalonoveé zavazia komparatorovych vdh

- analytické vahy

- zavazia

- multimetre

- vakuometre

- tlakomery

- teplomery

- vihkomery

- prietokomer
PP 02/260/00 Pracovny postup na overovanie a kalibraciu analyzatorov vyfukovych
plynov motorovych vozidiel
PP14/260/00 Pracovny postup na pripravu RM plynnych zmesi gravimetrickou metédou
PP15/260/00 Pracovny postup na validiciu PRM a kalibraciu RM plynnych zmesi na
plynovom chromatografe
PP16/260/00 Pracovny postup na validaciu a kalibraciu RM plynnych zmesi na NDIR
analyzatore
PP24/260/01 Pracovny postup Typové skusky a overovanie analyzatorov dychu
PP27/260/07 Pracovny postup Procesné plynové chromatografy -metrologické a technické
poziadavky a metddy metrologickych skuasok
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¢ Navody na obsluhu:
- automatické komparatorové vahy Sartorius
- analytické vahy Sartorius Genius
- multimeter Keithley
- turbomolekulova pumpa Pfeiffer
- snimac véakua Pfeiffer
- ND-IR analyzatory Hartmann&Braun, ABB, Thermo
- regulator hmotnostného prietoku Brooks
- FT-IR spektrometer Varian
- GC Trace
- GC Varian
- fluorescenény analyzator Thermo
- luminiscen¢ny analyzator Thermo
- piestovy prietokomer na plyn Bronkhorst
- dynamicky zmieSava¢ plynov MCZ-Umwelttechnik
- generator vzduchu MCZ-Umwelttechnik
- univerzalny meraci systétm Ahlborn Almemo na snimanie teploty, tlaku a relativnej
vihkosti
¢ zaznamy s vysledkami experimentalnych merani
¢ kalibra¢né certifikaty pomocnych meradiel a zariadeni

8 SYSTEM KONTROLY

Kontrola ¢innosti suvisiacich s pouzivanim a uchovavanim narodného etalonu zlomku
latkového mnoZstva je zabezpeCovana na troch Urovniach. Na prvej trovni je to kontrola
¢innosti priamo zabezpeCovana osobou zodpovednou za etalon, na druhej je to kontrola
organizovana vedenim tustavu (prostrednictvom auditorov k tomu uréenych) a na najvyssej
urovni je to previerka vyhlasenych narodnych etalonov, ktort vykonava Vedecka rada ustavu.

8.1 Kontrola ¢innosti vykonavana osobou zodpovednou za etalén

Za vykonavanie komplexnej kontroly vo vSetkych oblastiach technickych Ccinnosti
s narodnym etalénom latkového mnozstva zodpoveda osoba zodpovedna za etalon. Zlozkami
tejto kontroly st vSetky ¢innosti zamerané na zachovanie metrologickych parametrov etalonu,
ako aj Cinnosti suvisiace s prenosom jednotky zlomku latkového mnozstva na referencné
materidly. V pripade zistenia nedostatkov osoba zodpovedna za etalon musi okamzite prijat
opatrenia na realizaciu napravy.

Celkova kontrola etalénu vykondvana osobou zodpovednou za etalon sa realizuje v sulade
s programom kontrol stavu etalonu a zabezpecenia jeho uchovavania. V programe, ktory je
prilohou ¢.1 pravidiel pouzivania auchovavania, je uvedeny spOsob vykonavania
jednotlivych kontrol, ich intervaly a zodpovednost za jednotlivé etapy kontroly. Za
vypracovanie programu kontrol stavu etalénu je zodpovednd osoba zodpovedna za etalon.
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8.2 Kontrola vedenim ustavu (interné audity)

Cinnost’ laboratéria stvisiaca snarodnym etalon latkového mmoZstva je periodicky
kontrolovana v ramci interného auditu, ktory mé dopredu stanoveny program. Cielom tejto
kontroly je zistit, ¢i ¢innost’ suvisiaca s narodnymi etalénmi je vykondvana v sulade so
vSeobecnymi kritériami na ¢innost’ skuSobnych a kalibra¢nych laboratorii, stanovenymi v STN
EN 45 001, ISO 17025, STN ISO 9001.

Postup pri vykonédvani internych auditov, kontrolované cinnosti, spdsob a ndlezitosti
zaznamov o zisteniach a napravnych opatreniach, postup a spdsob vykonavania napravnych
¢innosti a naslednd kontrola ich vykonania, poziadavky na auditorov, kritéria na zlozenie
posudzovacich skupin, kompetencie a zodpovednost zamestnancov ustavu su definované
V organizacnej smernici SMU.

Za realizaciu naprav v zmysle napravnych opatreni vyplyvajicich z interného auditu
laboratoria je zodpovedny riaditel’ centra.

8.3 Previerka narodného etaléonu

Previerku narodnych etalonov Slovenska vykonava Vedeckd rada Slovenského
metrologického ustavu, v stilade s Pokynom predsedu Uradu ¢. 1/1995 a Statatom Vedeckej
rady SMU. Cielom previerky je preverit najmd zachovanie metrologickych parametrov
etalonu na pozadovanej medzinarodnej urovni, technicky stav etalonu, dodrzanie podmienok
uchovavania a pouZivania etalonu, kvalifikdciu persondlu pracujuceho s etalonom,
zabezpecenie prenosu reprodukovanych hodndt. Sucastou previerky je aj kontrola spravnosti
a kompletnosti dokumentacie o etalone a zdznamov o pouzivani etalonu.

Navrh na vykonanie previerky narodného etalonu predklada predseda VR SMU na jej
zasadnuti spolu s harmonogramom, ktorym sa stanovuje ¢asovy a vecny rozsah previerky.

Po vykonani previerky sa robi zapis, obsahujuci najddlezitejSie informacie o priebehu
previerky, zistenych nezhodach a posudenie ich povahy. Sucastou zapisu je ndvrh na
vykonanie naprav. Zapis z previerky predkladd predseda komisie VR SMU, ktory rozhodne
0 jej zaradeni na jej najblizSom zasadnutie.

Na zéklade zistenych skuto¢nosti navrhuje VR SMU potrebné opatrenia na prediZenie,
pozastavenie, obnovenie, zrusenie, rozsirenie alebo zuzenie platnosti Osved¢enia o narodnom
etalone.
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Prilohy

Priloha 1 Program kalibracie a kontrol meradiel

Nazov meradla Identifikacia Sposob Zabezpecuje Interval Datum Datum
»kontroly* garant v kontrol poslednej | naslednej
spolupraci s kontroly kontroly
Automatické 15001013 kalibracia zavazi lab. 3 roky 12/2007 12/2010
komparatorové véhy pre hmotnosti
zmesi plynov
Analytické vahy 13104318 kalibracia lab. 2 roky 08/2009 08/2011
hmotnosti
Stprava 004/99 kalibracia lab. 5 rokov 05/2006 05/2011
etalénov.hmotnoSti hmotnosti
Multimeter 0861168 kalibracia lab. el. 5 rokov 12/2007 12/2012
napétia
Multimeter kalibracia lab. el. 5 rokov 12/2007 12/2012
642861 napitia
Cislicovy tlakomer 913698 kalibracia lab. tlaku 3 roky 02/2010 02/2013
Plavéakovy prietokomer R2U kalibracia lab. prietoku | 10 rokov 03/2002 03/2012
Snimag¢ tlaku 143604 kalibracia lab. tlaku 2 roky 02/2009 02/2011
Snima¢ tlaku 192441 kalibracia lab. tlaku 2 roky 05/2010 05/2012
Kombinovany snima¢ 01080726 kalibracia lab. teploty 2 roky 05/2010 05/2012
teploty a vihkosti lab. vlhkosti
Kombinovany snima¢ 99120900 kalibracia lab. teploty 2 roky 09/2010 09/2012
teploty a vihkosti lab. vlhkosti
Riadiaca jednotka LIA 10216 kalibracia lab. tlaku 8 rokov 08/2003 08/2011
a senzor vakua
Vakuometer PM C01694C kalibracia lab. tlaku 8 rokov 04/2006 04/2014
Vakuometer 44269529 kalibracia lab. tlaku 8 rokov 03/2006 | 03/2014-
Detekeny systém na CO 502,503,504 kalibracia vyrobca 1,5 roka 10/2010 4/2012
a vybusné plyny
Detekény systém na CO, 043 kalibracia vyrobca 1,5 roka 10/2010 4/2012
NOx, SOx
Plynovy chromatograf 95800 kontrola funkcie, - pred - -
nastavenie meranim
Plynovy chromatograf 991476 kontrola funkcie, - pred - -
nastavenie meranim
ND-IR monitor 24511-0- kontrola funkcie, - pred - -
200110201002 | nastavenie meranim
ND-IR monitor 24511-0- kontrola funkcie, - pred - -
300110201002 | nastavenie meranim
ND-IR monitor A00161641/1000 | kontrola funkcie, - pred - -
ND-IR monitor 0434809600 kontrola funkcie, - pred - -
nastavenie meranim




Slovensky metrologicky tistav, Centrum chémie, Karloveska 63, 842 55 Bratislava IV

PRAVIDLA POUZIVANIA A UCHOVAVANIA NARODNEHO ETALONU
ZLOMKU LATKOVEHO MNOZSTVA

Pocet vytlackov: 2

Détum vydania: november 2010

Strana: 16

Spracovala: Ing. M. Valkova

Pocet stran: 16

Luminiscenény 0434809599 kontrola funkcie, pred -
analyzator nastavenie meranim

Fluorescen¢ny analyzator 1434809598 kontrola funkcie, pred -
nastavenie meranim

Generator nulového 0411-094 kontrola funkcie, pred -
vzduchu nastavenie meranim

Dynamicky zmieSavac 0608-088 kontrola funkcie, pred -
plynu 0609-094 nastavenie meranim

FT-IR spektrometer 010-0241-1114 kontrola funkcie, pred -
nastavenie meranim




