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POLSKI CERTYFIKOWANY MATERIAŁ ODNIESIENIA (CRM)

Gleba: MODAS–6 Glass Fiber (M–6 GlFib)

POCHODZENIE, PRZYGOTOWANIE I BADANIE MATERIAŁU


Materiał nośnikowy do wytworzenia bezmatrycowych materiałów odniesienia związków z grupy BTX stanowiły tipsy światłowodowe o wymiarach 600 µm/660 µm (rdzeń kwarcowy) /850µm (powleczenie aluminiowe).

Dla przygotowanych partii materiałów opracowane zostały procedury chemicznej modyfikacji powierzchni materiału, w celu otrzymania odpowiednich związków powierzchniowych, z których w wyniku termicznego rozkładu powstają odpowiednio benzen, toluen.

Materiał został rozdozowany do słoików (po 20 modyfikowanych odcinków włókien – osobno dla benzenu i toluenu). Opakowanie CRM stanowią 2 słoiki zapakowane w kartonik.


Tak przygotowany materiał został poddany badaniom jednorodności. Przeprowadzono je stosując technikę chromatografii gazowej sprzężonej z detektorem MS. Statystyczna obróbka uzyskanych wyników oznaczeń z zastosowaniem analizy wariancji (ANOVA), wykazała homogeniczność materiału. Oszacowano także standardową niepewność wynikającą z niehomogeniczności.

Długookresową trwałość M–6 GlFib zbadano porównując wyniki analiz uzyskane po 0, 6 i 12 miesiącach przechowywania w kontrolowanych warunkach (temp. 20°C). Z losowo wybranego z pojemnika w powyższych odstępach czasu, pobierano po 3 odcinki włókien, które następnie analizowano z wykorzystaniem techniki TD-GC-MS. Statystyczna obróbka wyników oznaczeń z wykorzystaniem techniki regresji liniowej wykazała brak jakichkolwiek tendencji wskazujących na niestabilność materiału w czasie. Wyznaczona została również standardowa niepewność związana z długookresową trwałością materiału. Monitorowanie trwałości będzie kontynuowane podczas dalszego przechowywania MODAS–6 GlFib. Badano także trwałość materiału w warunkach transportu (trwałość krótkookresowa) i wyznaczona została standardowa niepewność związana z krótkookresową trwałością materiału. Wykazano, iż niepewność związana z krótkookresową trwałością materiału nie ma istotnego znaczenia i może być pominięta.

PRZEZNACZENIE:
ANALITY Z CERTYFIKOWANYMI WARTOŚCIAMI STĘŻEŃ:
KONTROLA JAKOŚCI PRACY LABORATORIÓW SPECJALIZUJĄCYCH SIĘ W ORGANICZNEJ ANALIZIE ŚLADOWEJ. WALIDACJA METOD ANALITYCZNYCH. KALIBRACJA APARATURY
Benzen, toluen
Certyfikowany w ramach Konsorcjum „MODAS” przez Katedrę Chemii Analitycznej Wydziału Chemicznego Politechniki Gdańskiej, przez zespół pod kierownictwem prof. dr hab. inż. Piotra Konieczki

CERTYFIKACJA

Wyznaczenie certyfikowanych (atestowanych) wartości zawartości (masy przypadającej na jedno włókno) benzenu i toluenu w materiale MODAS–6 GlFib zostało osiągnięte na drodze porównania międzylaboratoryjnego, w którym uczestniczyły 3 laboratoria. Organizatorzy wyrażają wdzięczność wszystkim uczestnikom za udział w badaniach. Z otrzymanych wyników została utworzona baza danych, którą poddano następnie obróbce statystycznej. 
Wartości certyfikowane zachowują spójność pomiarową z układem SI. Spójność tę uzyskano analizując równolegle z próbkami M–6 GlFib także inny certyfikowany materiał odniesienia (CRM) – gazową mieszaninę wzorcową.

Zgodnie z obecnie obowiązującymi zaleceniami dla producentów certyfikowanych materiałów odniesienia, oprócz niepewności analitycznej należy brać pod uwagę także niepewność związaną z niehomogenicznością, krótko- i długoterminową trwałością. W związku z tym, ponieważ niepewność standardowa wynikająca z krótkookresowej trwałości jest do zaniedbania, złożona niepewność standardowa wartości certyfikowanej uc posiada trzy składowe:
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gdzie uinterlab jest standardową niepewnością średniej generalnej uzyskaną w procesie statystycznej obróbki danych z porównania międzylaboratoryjnego, ulstab standardową niepewnością związaną z długoterminową trwałością, uinhom standardową niepewnością związaną z niehomogenicznością. Niepewność rozszerzona (U), odpowiadająca poziomowi ufności 95 %, jest wynikiem mnożenia uc przez współczynnik rozszerzenia k = 2.

WARTOŚCI CERTYFIKOWANE DLA M–6 GlFib
	Analit
	Wartość certyfikowana

(± U(k=2))
	jednostka
	n

	Benzen
	1,26 ± 0,91
	ng/włókno
	3

	Toluen
	11,3 ± 7,5
	ng/włókno
	3


Warunki przechowywania i trwałość


Materiał MODAS M–6 GlFib należy przechowywać w temperaturze pokojowej. W takich warunkach zachowuje on trwałość, co najmniej do 31-12-2025 r.
Uwaga: gwarancja trwałości materiału dotyczy przechowywania go w odpowiednich warunkach w opakowaniu zamkniętym przez wytwórcę.
Gdańsk, 31 maja 2015 r
LISTA UCZESTNIKÓW PORÓWNANIA MIĘDZYLABORATORYJNEGO M–1A Soil
(w porządku alfabetycznym)
dr hab. Renata Gadzała-Kopciuch, mgr Anna Kiełbasa, mgr Iwona Krzemień-Konieczka, UMK Toruń

mgr  inż. Michał Kubecki, Instytut Metalurgii Żelaza im. Stanisława Staszica, Gliwice
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