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BADANIA JEDNORODOSCI I STABILNOSCI

WYZNACZANIE WARTOSCIODNIESIENIA




Okreslenie
zawartosci i formy
azotu

Okreslenie zawartosci i formy azotu

10 losowo wybranych probek — F1 + F2
2 porcje z kazdej probki (2g=20)

N

(g=10)

ZAWARTOSC AZOTU

-

-

Metoda 1

PN-ISO 11261:2002

.Jakosc gleby. Oznaczanielazotu ogolnego
Zmodyfikowana metoda Kjeldahla.”

Metoda 2

PN-ISO 13878: 2002
. Jakosc gleby. Oznaczanie zawartosci

azotu ca’rkowite@ao suchym spalaniu”
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Analityk A

Analityk B

¥

¥

Analityk A

Analityk B
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Okreslenie

zawartosci i formy
azotu

Metoda Kjeldahla - PN-ISO 11261:2002

Rys. Wyniki oznaczania azotu zmodyfikowang metodg Kjeldahla

0,31

Zawartosc azotu [%]
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0,24

0,23

+ Analityk A = Analityk B

Zmodyfikowana metoda Kjeldahla - jest to metoda oznaczania azotu ogdlnego (N-
amonowego, N-azotanowego, N-azotynowego i azotu organicznego) w glebie, z

zastrzezeniem, ze azot w wigzaniach N-N, wigzaniach N-O i
heterocyklicznych (szczegolnie w pirydynie) jest tylko czesciowo oznaczany.

niektorych
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Okreslenie

zawartosci i formy
azotu

Metoda termokonduktometryczna - PN-1SO 13878: 2002

Zawartosé azotu [%]

Rys. Wyniki oznaczania azotu metodg termokonduktometryczna
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+ Analityk A = Analityk B

Metoda termokonduktometryczna - jest to metoda instrumentalna oznaczania azotu

catkowitego w glebie, po suchym spalaniu w temperaturze okoto goo oC, w obecnosci
gazowego tlenu.




Azot (N), %

Ocena Jed norodnosci Parametr Ozna)c(:zenie Wa;toéé

t t
wqg I1SO 13528:2005(E) x 02744
X2 0,2718
AW AW AW AR . 0.2734
Srednia dla probki pobranej w dwoch porcjach X4 0,2750
%, = (X + Xo)/2 Xs 0,2713
X6 0,2679
X7 0,2703
Xs 0,2669
X9 0,2698
X10 0,2696
Suma $rednich X 0,2710

Wi W,
[ . Wi 0,0070
Badania Kryterium oceny W o001
. 7 Ws 0,0034
= r - J e d no rOd NOsSCI Roéznica migdzy powtorzeniami tej samej probki (tu, t2) Wiy 0,0109
Ws 0,0094
Jjednorodnosci S. < 0.36 P s
W+ 0,0029
Ws 0,0033
Wo 0,0003
Wi 0,0084
Suma r6znic Wi 0,0496

Odchylenie standardowe wewnatrz probek
_ g Sw 0,0030
Sw= /(zlw ) /29

Odchylenie standardowe $rednich probek

g
Sy = < X~ )DZ) /(g—1) Sx 0,0027
1

t=

Odchylenie standardowe migdzy probkami

s- [si-sim Ss 0,0016

Odchylenie standardowe dla oceny bieglosci
- wzor (1)

Kryterium jednorodnosci Ss <0.30
0,0016 < 0,0040
KRYTERIUM SPELNIONE

OCENA jednorodnosci badanej gleby




Ocena jednorodnosci wewngatrzopakowaniowej
wqg I1SO 13528:2005(E)
AN S L L S S S

Rys. Zawartos¢ azotu w obrebie jednego opakowania

0,32

metoda PN-EN ISO 11262: 2002 ' metoda PN-EN ISO 13878: 2002
0,31 |

ELERIE

jednorodnosci
wewnatrz-
opakowaniowej

Zawartosc¢ azotu [%]
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= Analityk A ® Analityk B




Azot (N), %

Ocena JEd norodnosci Parametr Ozna;((:zenie Wa;toéé
wqg I1SO 13528:2005(E) X 0,2668
X2 0,2677
A AW AW AR o 0.2677
Srednia dla probki pobranej w dwoch porcjach X4 0,2678
X; = Xy + Xe2)/2 X5 0,2642
X6 0,2648
X7 0,2649
Xe 0,2712
Xs 0,2664
X10 0,2608
Suma $rednich X 0,2662
Wi W
. K rium n Wi 0,0016
SEGCENE D S "
jednorodnosci W, 0,006
n 7 - 0 0 Roznica migdzy powtorzeniami probki (ti, t2) W, 0,0036
J e d noro d nosci wewngtrzopakowaniowej A D om0
SS = 0.30 W+ o,(;oooso

Wi 0,00030
wewnatrz- w
] ] Wio 0,0012
S P 0,0237
opakowaniowe] e s

su= (2, we) a0 Su 0,0015

Odchylenie standardowe $rednich probek

g
= j(Z(Xt —>‘<>2>/<g—1) S 0.0028
t=1

Odchylenie standardowe mig¢dzy probkami
Ss = /S,% - (SW/2)

Odchylenie standardowe dla oceny bieglosci c 0,0130
- wzor (1)

Kryterium jednorodnosci Ss < 0.36

0,0026 < 0,0039
KRYTERIUM SPEELNIONE

OCENA jednorodnosci




ELERIE

stabilnosci

Ocena stabilnosci

wqg I1SO 13528:2005(E)
A L L L L S S

3 losowo wybrane probki

2tyg 4tyg 6 m-cy
Kryterium oceny = _
. |X-Y| <036
stabilnosci
Azot (N), % ] ]
Parametr Oznaczenie N[%]
Srednia ogdlna uzyskana dla jednorodnosci X 0,2710
Odchylenie standardowe dla oceny biegtosci 4 0,0130
- wzor (1) z obliczen dla oceny jednorodnosci 0.36 0,0039
Wyniki oceny stabilnosci 2 tygodnie 4 tygodnie 6 miesiecy
Srednia ogodlna uzyskana dla stabilnosci
g 2
Y= Z Yuo |/(29) Y 0,2671 0.2672 0,2749
t=1 k=1
dlag=3
Roéznica miedzy warto$ciami $rednimi
Kryterium stabilnosci
e I m— 0,0039<0,0039 0,0039<0,0039 0,0039<0,0039
SHIDTNOSEl KRYTERIUM SPEENIONE




Ocena stabilnosci wg ISO 13528:2005(E)
A L L L L S S

Wptyw temperatury na stabilnos¢

3 losowo wybrane probki

SELERIE R
Parametr Oznaczenie N[%]

n Y 4 n
St a b I I n o S c I Srednia ogolna uzyskana dla jednorodnosci

>
o
N
\'
H
o

Odchylenie standardowe dla oceny biegtosci 4 0,0130
- wzor (1) z obliczen dla oceny jednorodno$ci 0.36 0,0039
Wyniki oceny stabilnosci T=3°C T =-24°C

Srednia ogblna uzyskana dla stabilnosci

Y= (Ef:l Ei=1 Ytk)/(z.g) dlag=3 '

~l
o
N
(<]
\l
~
o
N
(<]
\l
o

Roznica miedzy warto$ciami Srednimi

Kryterium stabilnosci

0,0033<0,0039 0,0034<0,0039
KRYTERIUM SPEX.NIONE

OCENA stabilnosci




Wyznaczanie wartosci przypisanej (odniesienia)
AN L L L L L e

| Metodaz
Wyznaczanie ‘

wartosci |AnalitgkA é
$ 3 3§ I
S0 |

| Mewodaz
\ 4

s o

3 3 3 3
Lot Lot e bt

przypisanej
(odniesienia)

Do oceny statystycznej otrzymano 8o pomiarow.
Przeprowadzono test Grubbsa dla p=8o




Wyznaczanie
wartosci

przypisanej
(odniesienia)

Wyznaczanie wartosci przypisanej (odniesienia)
AN L L L L L e

1SO 13878:2002 PN-EN I1SO 11262:2002
Proba analityk A analityk B analityk A analityk B
Pomiar 1 | Pomiar2 | Pomiar 1 ‘ Pomiar 2 | Pomiar1 | Pomiar2 | Pomiar 1 ‘ Pomiar 2
N[%0] N[%0]
F1 0,272 0,270 0,282 0,279 0,268 0,273 0,274 0,276
F2 0,281 0,276 0,264 0,279 0,262 0,272 0,264 0,277
F3 0,280 0,281 0,267 0,271 0,262 0,278 0,271 0,273
F4 0,274 0,265 0,286 0,292 0,263 0,277 0,277 0,267
F5 0,276 0,271 0,278 0,275 0,256 0,271 0,274 0,268
F6 0,270 0,271 0,258 0,268 0,267 0,269 0,265 0,276
F7 0,274 0,266 0,266 0,275 0,267 0,267 0,263 0,263
F8 0,260 0,269 0,264 0,264 0,263 0,2678 0,266 0,267
F9 0,280 0,272 0,284 0,272 0,259 0,268 0,260 0,264
F10 0,271 0,272 0,269 0,278 0,262 0,257 0,264 0,264

X = @ip:l X. )/ P 0270%N

X =

p

X ) p

gdzie:

X- warto$¢ przypisana (odniesienia)
X -wartos¢ pomiaru
p- ilos¢ pomiardw




Wyznaczanie
wartosci

przypisanej
(odniesienia)

Niepewnos¢ wartosci odniesienia (przypisanej)
AN S S L S S S

— 2 2 2 2
Ucrm = \/ucert T Uopar T Uge + Upe

gdzie :
U . —niepewnos¢ ustalania wartosci odniesienia

U . —niepewnosc ustalania wartosci certyfikowanej

U ,pak—Niepewnosc zwigzana z jednorodnoscia opakowania
U 4 —niepewnos¢ zwigzana z trwatoscig dtugoterminowa

U . —niepewnosc zwigzana z trwatoscig krotkoterminowa

7rédlo niepewnosci Wartosé Niepewnos¢ Wartos$¢ odniesienia
P [%] U crm [20] zawartosci N [%0]

Niepewno$¢ ustalania wartosci

. . 2,59
certyfikowanej, Ucert
Niepewno$¢ zwigzana z
. . . 4,88
jednorodnos$cig opakowania, Ugpak 388 0.270 + 0.024
Niepewno$¢ zwigzana z trwaloscig ’ ’ ’
dhugoterminows, Ugt 4,85
Niepewno$¢ zwigzana z trwalos$cig
krotkoterminowa, Ukt 4,99
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