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solving problem for laboratories

CERTYFIKAT Nr 01-24 (poprawiony certyfikat nr 09-17)
ZESTAW MATERIALOW REFERENCYJNYCH PALIW STALYCH 1 POPIOLU
do oznaczania wlasciwosci termodynamicznych, chemicznych i technologicznych

Status

Materiaty Referencyjne SF i SFA sa zgodne z definicja Materiatow Referencyjnych ISO Guide 35.

Przeznaczone sa do kontroli jakosci i walidacji metod pomiaru zawarto$ci kalorycznej brutto, analizy elementarnej
zawartosci C, H, N, S i okre$lania konwencjonalnego zawartosci czesci lotnych i popiotu. Do tego celu warto$ci w
zestawie sg rozlozone réwnomiernie dla calego zakresu stosowania.

Nie moga one zastapi¢ CRM w ustalaniu spéjnosci pomiarowej wartosci.

Poszczegdlne RM paliw naturalnych i przetworzonych od wegla brunatnego przez koks do antracytu umozliwiaja
sprawdzenie dopasowania matrycy w badaniu konkretnego rodzaju paliwa. Do zestawu zostal dodany jeden wzorzec
popiolu SFA-01-2014.

Instrukcja dla uzytkownika: wszystkie podane wartoSci sa przypisane do suchej masy, dlatego zawarto§¢ wody
(mierzona po jednej godzinie suszenia w temperaturze 105°C) powinna by¢ okreslona rownoczesnie (w ciagu 24 godzin),
a inne wyniki pomiarow odpowiednio korygowane. Bezposrednia wilgotnos¢ RM wynosi 0,2-4% wag. Pomiary sg wazne
pod warunkiem, ze stosowane sa odpowiednie standardowe metody (zatacznik) i przestrzegany jest termin waznosci (3
lata od pierwszego otwarcia fiolki) oraz minimalne uzycie probki. Jest to 0,5g dla wartosci kalorycznej, 0,07g dla
analizy elementarnej i lg dla warto$ci konwencjonalnych. Pokrywka fiolki powinna by¢ zamykana ponownie
natychmiast po kazdym pobraniu probki.

Zalecane jest przechowywanie w suchym S$rodowisku w temperaturze otoczenia ponizej 25°C. Nie ma zagrozenia
bezpieczenstwa w warunkach prawidtowego magazynowania i wykorzystania CRM.

Materialy kandydujace, dobrane w celu dopasowania do wtasciwosci docelowych, zmielono i przesiano, aby oddzieli¢
frakcje ponad 90% wag. o wielkosci ziarna pomigdzy 0,05 a 0,2 mm i poddano dojrzewaniu przez co najmniej dwa lata,
przechowujac w standardowych warunkach. Zostaly one ostatecznie ponownie zhomogenizowane i rozdzielone do fiolek
roboczych.

Dostarczane s3 w zestawie lub jako poszczegdlne RM’y zawierajace po 50g probki.

Etykieta fiolki umozliwia oznakowanie data pierwszego otwarcia, aby ulatwi¢ kontrole terminu waznosci.
Wyprodukowane i scharakteryzowane w $cistej zgodnosci z ISO Guides 34, 35 przez:

producent SPL. Bohumin.

Wyprodukowane przez: SPL, autoryzowanego producenta CRM dla Czeskiego Instytutu Metrologii i dostawce
miedzylaboratoryjnych badan bieglosci akredytowanych przez Czeski Instytut Akredytacji dla analizy chemicznej metali,
w S$cistej zgodnosci z norma ISO/IEC 17025, 17043, a w szczeg6lnosei z ISO Guide 34.

Certyfikowane wartosci na drugiej stronie sg oparte na mi¢gdzynarodowych badaniach porownawczych. Sg to srednie z
co najmniej o$miu zestawow wynikow laboratoryjnych, przyjetych po ocenie techniczne;j.

Kazde laboratorium otrzymato po dwie losowo wybrane fiolki i dla kazdej podato pi¢¢ rownolegtych niezaleznych
wynikow. Wyniki zostaly przetworzone przez dwuczynnikowa analiz¢ wariancji ANOVA (ISO Guide 35 (2006),
zalgcznik A2), ktora zapewnia, oprocz oszacowania wartosci Sredniej i jej niepewnosci, ewentualne wykrycie
jednorodnosci w ramach fiolek.

Certyfikowane warto$ci sg zaokraglane do tej samej cyfry, jak ich niepewnosci.

Laboratoria wymienione ponizej braly udziat w badaniach poréwnawczych. Zostaty akredytowane i/lub wykazaly
zgodnos$¢ z ISO/TEC 17025 w trakcie odpowiednich pomiarow.

Participating laboratories:

AmpluServis, Ostrava, Czechia OKD, Karvina, Czechia

ArcelorMittal, Ostrava, Czechia OKK koksovny, Ostrava, Czechia

Czech Coal Services, Most, Czechia Orgrez, Most, Czechia

Deza, Valasské Mezifi¢i, Czechia SES Inspekt, TImace, Slovakia

Elektrarna Détmarovice, Détmarovice, Czechia Statny geologicky tistav Dionyza Stiira, Spisska Nova
Energopomiar, Gliwice, Poland Ves, Slovakia

Enviform, Ttinec, Czechia Vitkovice Testing Center, Ostrava, Czechia

Instytut Chemicznej Przerobki Wegla, Zabrze, Poland VSB, Ostrava, Czechia

Leco, Praha, Czechia VVUU, Ostrava, Czechia
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Oszacowana niepewnos$¢ jest wyrazona jako + polowa szerokosci przedzialu w potaczeniu z oszacowana niepewnoscia
warto$ci $redniej oraz innymi skladnikami, jesli sa znaczace (jednorodno$é¢, stabilno$é, korekta wilgoci). Jest ona
rozszerzona przez wspolczynnik rozszerzenia k=2 i zaokraglona do maksymalnie dwoch waznych miejsc.

Spéjnos¢ pomiarowa zostala ustanowiona do substancji podstawowych klasy wzorcowej (kwasu benzoesowego dla
zawartosci kalorycznej brutto, EDTA, fenyloalanina do C, N, H w analizie pierwiastkowej — oraz zgodnych z matryca
CRM dla S. Wartosci typowych wlasciwosci technologicznych sg spdjne tylko do standardowej procedury pomiarowe;.
Wartosci w jednostkach brytyjskich sg spojne do warto$ci metrycznych przez wspotezynnik BTU.Lb'=0,429923 kJ kg™
Jednorodno$¢ — powtarzalnos¢ rownoleglych oznaczen z minimalnym poborem probki, jako konserwatywne
oszacowanie jednorodnosci wewngtrz fiolek. Stwierdzono zadowalajaca jednorodno$¢ w stosunku zaréwno do
niepewnosci wartosci certyfikowanych jak i do ostatecznej powtarzalnosci przyrzadu.

Jednorodno$¢ miedzy fiolkami zostala obliczona przez dwuczynnikowa analiz¢ wariancji ANOVA (patrz wyzej) i
uznano jg jako nieistotng.

Stabilno$¢ byla testowana na dwéch sktadnikach z najlepsza wzgledna powtarzalnoscia pomiaru — catkowity C i popiotu.
Jakiekolwiek pogorszenie matrycy zmienitoby je w przeciwnym kierunku, co pozwolityby zwigkszy¢ rozdzielczos¢ testu.
Rownolegly uklad badan (ISO Guide 35 2006, 8.2) zastosowano w okresie ostatnich dwoch lat dojrzewania, przed
rozdzieleniem do fiolek. W tym okresie nie wystapily istotne zmiany, a tym samym mozna oczekiwaé wystarczajacej
stabilno$ci zardwno przez 3 lata terminu waznosci, jak i przez caly okres waznosci (czas magazynowania) 10 lat.
Wlasciwe normy

Kwas benzoesowy, fenyloalanina, EDTA, AR2771-LOT771311, NCS FC (28101, 28111, 28017a, 2800, 28133, 28006g)
SABS-CRM 058, SABS SARM 19, AR-744 LOT 744809, AR-2778 LOT 702107, AR-2776 LOT 776711, LECO
502-803, 502-671, 502-683, Teko 4-11, 4-13, 5-13, NCS FC 2800, IKA-C723, Alpha resources USA, SABS-CRM

046, RM TEKO Praha - IRM 1/2010, IRM 5/2010, IRM 6/2010, IRM ISE/2009 1.1.

Wartosci certyfikowane w suchej masie (czcionka pogrubiona)
+ niepewno$¢ umieszczona ponizej (czcionka normalna)
Wiasnos¢ | Wartos$¢ kaloryczna Sklad chemiczny Czgsci Popiol
c | H | N | s lotne
Nazwa kJ/kg BTU/Lb % %

SF-01-14 14617 6284 36.40 3.31 0.60 1.33 31.72 | 44.90
Ue +49 +21 +0.30 | £0.07 | £0.04 | £0.03 | +0.17 | +0.14

SF-02-14 33090 14226,2 | 91.84 2.09 0.65 0.16 13.10 2.80
Ue +58 +25 +0.46 | £0.10 | £0.04 | £0.01 | +0.18 | +0.06

SF-03-14 32060 13783,3 | 96.30 0.21 0.32 0.14 1.15 2.98
Ue +115 +49 +0.50 | £0.06 | £0.04 | +£0.01 | +0.15 | +0.03

SF-04-14 34618 14883,10 | 85.53 4.59 1.35 0.48 22.95 4.43
Ue +80 +34 +0.45 | £0.10 | £0.04 | +£0.01 | £0.22 | +0.06

SF-05-14 30410 13074 90.40 0.20 0.98 0.45 1.28 7.84
Ue +110 +47 +0.44 | £0.06 | £0.03 | +0.01 | +0.12 | +0.04
SF-06-14 23990 10313,9 | 58.28 3.51 3.80 3.13 26.84 | 27.21
Ue +93 +40 +0.36 | £0.05 | £0.05 | £0.05 | £0.23 | +0.11
SF-07-14 21023 9038 50.97 4.26 1.05 2.52 38.80 | 28.73
Ue +86 +37 +0.28 | £0.08 | +0.04 | +£0.04 | +0.20 | +0.05
SFA-01-14 - - 3.10 - - 0.029 - 96.60
Ue +0.19 +0.008 +0.17
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