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NIEJEDNORODNOSC WYNIKOW W BADANIACH KRUSZYW.
PROBLEMY, ANALIZA, ZAPOBIEGANIE

Przedstawiono analiz¢ czynnikow wplywajacych na jednorodnos¢ (a doktadniej odtwarzalnosc)
wynikéw badan wiasciwosci kruszyw wg norm europejskich PN-EN. Autorzy staraja si¢ znalezé
przyczyny czgsto wystepujacych w tych badaniach duzych rozrzutéw wynikéw. Analiz¢ oparto
o wyniki badan przeprowadzonych w latach 20092013 w ramach programu sterowania jakoscia
w laboratorium akredytowanym przez Polskie Centrum Akredytacji.

1. WSTEP

Na podstawie Rozporzadzenia Parlamentu Europejskiego i Rady Unii Europejskiej
305/2011 z dnia 9 marca 2011 r. producenci kruszyw sa zobowiazani do wystawiania
deklaracji wtasciwosci uzytkowych dla wyrobéw wprowadzanych na rynek. Produ-
cent bioracy na siebie odpowiedzialno$¢ za podane w deklaracji wyniki badan powi-
nien by¢ swiadomy, ze kruszywa sa bardzo specyficznym wyrobem. Na wyniki ich
badan wplywa wiele czynnikow, a przede wszystkim naturalna zmienno$¢ ztoza. Dla
ograniczenia tej zmiennos$ci do akceptowalnego poziomu, normy precyzyjnie opisuja
sposob pobierania i przygotowania do badania prébek tak, aby mozna bylo uznaé je
jako reprezentatywne, symbolizujace srednie wtasciwosci partii kruszywa. Wiasciwe
i doktadne pobieranie oraz transport probek jest wstgpnym warunkiem uzyskania
wiarygodnych wynikow badan.
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Aby zobrazowaé, jak rézne czynniki moga w znaczacy sposob wptywac na wyniki
badan, przedstawione zostana dwa elementy sterowania jakoscia w akredytowanych
przez PCA laboratoriach (PN-EN ISO/IEC 17025:2005 Ogdlne wymagania dotyczqce
kompetencji laboratoriow badawczych i wzorcujqcych). Chodzi tu o szacowanie nie-
pewnosci oraz tzw. pordwnania mig¢dzylaboratoryjne. Analiza objgto programy,
w ktérych uczestniczyto Laboratorium Surowcéw i Wyrobéw Budowlanych Instytutu
Mechanizacji Budownictwa i Gérnictwa Skalnego.

2. SZACOWANIE NIEPEWNOSCI

Niepewnos¢ pomiaru to parametr, zwigzany z wynikiem badania, charakteryzujacy
rozrzut wartosci, ktore mozna w uzasadniony sposob przypisaé¢ wielkosciom mierzo-
nym; takim parametrem moze by¢ odchylenie standardowe lub inna czg$¢é przedziatu
wskazujacego okreslony poziom ufnosci (JCGM/WG 2, 2006). Szacowanie niepew-
nosci w laboratorium badajacym kruszywa jest w wigkszosci przypadkéw dos§é skom-
plikowane i oparte o wiele roznych czynnikow, sktadajacych si¢ na wyliczenia (moga
wplynaé na niepewno$¢ wyniku). W takich przypadkach, zgodnie normg PN-EN
ISO/IEC 17025:2005 (pkt 5.4.6.2) ,,laboratorium powinno stara¢ si¢ zidentyfikowac
wszystkie sktadniki niepewnosci i racjonalnie je oszacowaé oraz zapewnic, ze sposéb
przedstawiania wynikéw nie daje btednego wrazenia odnosnie do niepewnosci”. Stad
W procesie szacowania niepewnosci badan przewidziano zaréwno uwzglednienie nie-
pewnosci wynikajacej z niejednorodnosci materiatu badanego, ,,czynnika ludzkiego”
(wszystkich o0sob personelu laboratorium wykonujacych dane badanie — metoda typu A),
jak roéwniez empiryczne wyliczenie niepewnosci urzadzen wykorzystywanych
w badaniach (metoda typu B).

Czg$¢ elementdw zbioru niepewnosci mozemy oszacowaé na podstawie przewi-
dywanych rozkladéw prawdopodobienstwa. Jest to niepewnos$¢ urzadzen pomiaro-
wych (waga, czasomierz, miarka), okreslana jako systematyczna (typu B). Istnieje
jednak wiele czynnikéw, ktérych wptyw mozna oszacowac jedynie na podstawie serii
badan porownawczych i obrébki statystycznej wynikéw. Do elementéw sktadowych
niepewnosci, trudnych do oszacowania naleza btedy: niejednorodnosci probki,
jednostkowe personelu w trakcie badania, odczytu i opracowania wynikow. Mozna je
okresli¢, jako przypadkowe (typu A).

W tej publikacji zostaty przedstawione niepewnosci rozszerzone dla niektérych
badan wykonywanych w laboratorium. Pojgcie niepewnos$ci rozszerzonej oznacza
wielkos$¢ okreslajaca przedziat wokot wyniku pomiaru, od ktorego oczekuje sig, ze
obejmie duza czgs$¢ (95%) rozkladu wartosci, ktore w uzasadniony sposob mozna
przypisa¢ wielko$ci mierzonej. Szacowania niepewnosci dokonano dla wiasciwosci
kruszyw: zawarto$¢ pytow wg PN-EN 933-1:2012, wskaznik ksztaltu wg PN-EN
933-4:2008, wskaznik ptaskosci wg PN-EN 933-3:2012, odpornos$¢ na rozdrabnianie
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wg PN-EN 1097-2:2010, odpornos¢ na Scieranie — PN-EN 1097-1:2011, wskaznik
piaskowy — PN-EN 933-8:2012, nasigkliwos¢ — PN-EN 1097-6:2013, gesto$¢ nasy-
powa — PN-EN 1097-3:2000, wskaznik przeptywu — PN-EN 933-6:2002, mrozood-
porno$¢ wg PN-EN 1367-1:2007 (Kukielska i in. 2010). Dla kazdej wlasciwosci za-
planowano wykonanie 10 powtdrzen. Liczba badan zostata rozdzielona na wszystkich
pracownikdw laboratorium, wykonujacych dane oznaczenie. Kazde powtdrzenie
oznaczato wykonanie pelnego badania od przygotowania probki, przez wykonanie
badania, do obliczenia wyniku. Ostatecznym celem jest oszacowanie niepewnosci
wyniku dla poszczegélnych oznaczen dla 95% poziomu ufnosci. Badania miaty cha-
rakter odtwarzalno$ci wewnatrzlaboratoryjnej. Oznacza to, ze badania byly prowa-
dzone w warunkach: w jednym laboratorium, ta sama metoda badawcza, przy uzyciu
tej samej aparatury, przez réoznych wykonawcow (laborantéw), a do badan postuzyty
rozne probki analityczne pobrane z jednej probki laboratoryjnej. Przygotowane zosta-
ly cztery zestawy probek:

— pospotka zwirowa, frakcja 0-31,5 mm; pyly, wskaznik ptaskosci i ksztaltu,

nasiakliwos¢, wskaznik przepltywu, mrozoodpornosé,

— melafir kruszony, frakcja 31,5-63 mm; nasiakliwos¢,

— piasek naturalny, frakcja 0-2 mm; wskaznik piaskowy, wskaznik przeptywu,
nasiakliwosc,

— bazalt kruszony, frakcja 8-16 mm; odporno$¢ na rozdrabnianie, na $cieranie,
gestos¢ nasypowa.

Kazda z prébek zostata trzykrotnie usredniona i przygotowana w ilosciach nie-
zbednych do wykonania badan. W analizach dla poszczegdlnych metod zostaly
uwzglednione elementy budzetu niepewnosci oszacowane metodami typu A i B. Dla
kazdego badania zakres niepewnos$ci oszacowanej metoda typu B byt inny ze wzgledu
na rozng aparatur¢ zastosowana w badaniu. Wyniki i sposdb postgpowania zgodne
z aktualnymi w czasie wykonywania badan normami PN-EN. Metoda szacowania
niepewnosci dla kazdej wlasciwosci wygladata inaczej ze wzgledu na ilo$¢ aparatury
pomiarowej innej dla kazdego badania oraz rézne iloSci parametréw mierzonych
w przypadku réznych oznaczen. Okreslano:

— wartos¢ srednig arytmetyczna dla calej populacji wynikow,

— odchylenie standardowe wartosci $redniej (przy zatozeniu, Ze rozrzut pomiaréw

jest rozktadem normalnym) — jest to niepewnosc¢ typu A,

— odchylenie standardowe dla kazdego urzadzenia pomiarowego (lub ze §wiadec-
twa wzorcowania) — rozkltad prostokatny; w przypadku kilku urzadzen wyniki
nalezy zsumowac geometrycznie — niepewnos¢ typu B,

— calkowita niepewnos¢ uc — sumujemy geometrycznie niepewnosc typu A i B,

— niepewno$¢ rozszerzona U liczona dla prawdopodobienistwa = 95% (niepew-
no$¢ catkowita pomnozona przez wspotczynnik rozszerzalnosci k, = 2)

Wyniki niniejszej pracy zostaty pozytywnie ocenione przez audytorow PCA.
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Tab. 1. Ekstrema wynikéw z podziatem na laborantow

Tab. 1. Test results extremes for each lab worker

Niepewnos¢ Laborant
Wyszczegdlnienie rozszerzona 2 3
poziom ufnosei = 95% min. | max | min. | max | min. | max
pyly +0,45% 1,51 1189 12 | 1,67 | 1,6 | 1,72
wskaznik ksztattu +6,4% 19 21 12 15 19 21
wskaznik plaskosci +3,2% 17 19 14 16 15 18
odporno$¢ na rozdrabnianie (LA) +1,5 11 11 12 13 12 12
odpornosé na $cieranie (Mpg) +2,6 11 13 14 15 12 13
wskaznik piaskowy 8,2 83 90 88 91 80 81
nasiakliwos¢ dla frakcji  0-2 mm +0,24% 0,27 1 0,29 | 0,43 | 0-59 | 0,42 | 0,49
0-4 mm +0,58% 2,61 1263|186 ]|2,11]2,22] 2,39
4-32 mm +0,32% 1,79 1 1,98 | 1,72 | 1,87 | 2,01 | 2,15
32-63 mm +0,32% 0,96 | 1,56 | 1,38 | 1,64 | 1.4 | 1,46
wskaznik przeptywu 0-2 mm +1,9 26 26 25 26 25 25
0-4 mm +1,1 19 19 20 20 21 21
mrozoodporno$é 4-8 mm +0,86 25 | 2,7 1,6 1,8 1,6 1,8
8-16 mm +0,80 1,5 116 | 06 | 09 | 08 | 1,0
gestos¢ nasypowa +0,20 Mg/m3 1,58 | 1,6 | 1,56 | 1,56 | 1,55 | 1,57
PYLY WSKAZNIK KSZTALTU WSKAZNIK PLASKOSCI
2,1 25 20
19 15 [l ]
20 16
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Rys. 1. Wykresy przedstawiajace wyniki poszczegdlnych badan z podziatem na laborantéw, cz. 1.
Fig. 1. Scheme diagrams shows particular test results for each lab worker, part 1.
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2.1. WYNIKI SZACOWANIA NIEPEWNOSCI

Na podstawie przeprowadzonych badan oszacowana zostata niepewno$¢ rozsze-
rzona dla poziomu ufnosci 95% badan (Kukielska i in. 2010).

Wyniki badan uzyskane przez poszczegdlnych laborantéw zostaly przedstawione
w tabeli 1 oraz na rysunkach 11 2.

NASIAKLIWOSC NASIAKLIWOSC NASIAKLIWOSC
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Rys. 2. Wyniki badan z podziatem na laborantéw, cz. 2.
Fig. 2. Scheme diagrams shows particular test results for each lab worker, part 2.
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3. POROWNANIA MIEDZYLABORATORYJNE

Poréwnania miedzylaboratoryjne z zakresu wiasciwosci kruszyw realizowano
w ramach Klubu Polskich Laboratoriéow Badawczych POLLAB, Sekcja Laboratoria
Budowlane. Koordynatorem porownan byto Laboratorium Surowcow i Wyrobow
Budowlanych IMBiGS (Filipczyk 2013). Poréwnania mig¢dzylaboratoryjne przepro-
wadzono w oparciu o wytyczne dotyczace biegtosci badan zawarte w normie PN-EN
ISO/IEC 17043:2011.

Celem programu poréwnan miedzylaboratoryjnych bylo sprawdzenie/weryfikacja
jakosci wykonywanych badan kruszyw na podstawie wytypowanych metod.

W poréwnaniach migdzylaboratoryjnych wziglty udziat 22 laboratoria, w tym 13
akredytowanych. Laboratoria uczestniczace w programie nie mialy obowiazku
uczestniczy¢ we wszystkich zaproponowanych badaniach; kazde deklarowato cheé
uczestnictwa w poszczegolnych badaniach wedle uznania. W ramach poréwnan mig-
dzylaboratoryjnych zaplanowano wykonanie badan wskaznika piaskowego wg PN-EN
933-8:2012 oraz mrozoodpornosci wg PN-EN 1367-1:2007 (Filipczyk 2013).

Do badania wskaznika piaskowego zostal wytypowany piasek naturalny kwarcowy,
natomiast do badania mrozoodporno$ci kruszywo granitowe frakcji 8-16. Kruszywa
do wszystkich badan zaplanowanych w poréwnaniach pochodzily ze zt6Z o znanej
charakterystyce litologicznej. Materiat do kazdego badania usredniono i podzielono
na konieczna liczbe probek na zeberkowym dzielniku laboratoryjnym.

Tab. 2. Wyniki badan uzyskane przez poszczegolne laboratoria
Tab. 2. Particular test results obtained by each laboratory

Wskaznik L, Wskaznik L,
eliod | oy | Meolomost || Nelld) |y | N
SE SE
Cl 98 0,2 Cl12 95 0,4
C2 90 - Cl13 80 0,1
C3 88 - Cl4 94 0,06
C4 75 0,07 Cl15 87 -
Cs5 89 0,1 Cl6 - 0,1
C6 93 0,1 C17 98 -
Cc7 90 0,1 C18 95 0,1
C8 96 0,1 C19 94 2,18
C9 90 - C20 - 0,11
C10 90 - C21 93 0,1
Cl1 91 - C22 94 0,1
SE F
90,5 < warto$¢ $rednia = 0,26
6,32 < odchylenie standardowe = 0,537
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3.1. WYNIKI BADAN

Wiyniki badan zostaly przedstawione w tabeli 2 oraz na rysunkach 3 i 4.
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3.2. OCENA WYNIKOW

W celu weryfikacji otrzymanych wynikéw badan i odrzucenia tych z bledem gru-
bym zastosowano test Grubbsa. Btedem grubym moze by¢ obarczona wartos$¢ skrajna.
Dla uzyskanych w badaniach wartosci obliczane sg parametry odpowiednio Gy,
1 Giax WE WZOIrow

X —X.;

Gminzfmlrl (1)
Xpax — X

Gmax=L (2)

s
gdzie:
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X  — warto$¢ $rednia z otrzymanych wynikdéw
Ximin warto$¢ minimalna z otrzymanych wynikow
Xmax warto$¢ maksymalna z otrzymanych wynikoéw

s — miara zmiennos$ci (odchylenie standardowe z préby)
Wynik, ktérego warto§¢ bezwzgledna parametréw bedzie wigksza od parametru
krytycznego Grubbsa zostanie odrzucony.
Do oceny wynikéw badan uzyskanych przez poszczegdlne laboratoria zastosowano
wskaznik z-score. W obliczeniach dla poszczegolnych wynikoéw zastosowano wzor

XX 3)
s
gdzie x; — wynik uzyskany przez laboratorium.
Kryteria dla wskaznika z-score: |z| <2 wynik zadowalajacy
2<z|<3 wynik watpliwy
|z| =3 wynik niezadowalajacy

3.2.1. TEST GRUBBSA

Wyniki testu Grubbsa zostaly zestawione w tabeli 3. Odrzucony zostal wynik
maksymalny badania mrozoodpornosci uzyskany w Laboratorium C19. Pozostate
wyniki zostaty uznane za poprawne.

Tab. 3. Zestawienie wynikow testu Grubbsa
Tab. 3. Grubbs test results comparison

Parametry Wskaz’nil; ;iaskowy Mrozcl);)Eioz(])rnos'é

warto$¢ maksymalna X, 98 2,18

warto$¢ minimalna x;, 75 0,06

$rednia arytmetyczna X 90 2,63
odchylenie standardowe s 6,3 0,537

parametr maksymalny Grubbsa G, 1,19 3,57
parametr minimalny Grubbsa Gy, -2,44 0,37
warto$¢ krytyczna dla poziomu istotnosci 1% 3,00 2,81
wartos$¢ krytyczna dla poziomu istotnosci 5% 2,71 2,55

3.2.2. WSKAZNIK z-SCORE

W tabeli 4 zostaly przedstawione dane statystyczne zweryfikowane, po odrzuceniu
wyniku obarczonego blgdem grubym. Wyniki wskaznika z-score zostaty przedstawio-
ne na rysunkach 5 1 6. W zakresie badan wskaznika piaskowego jedno laboratorium
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C4 uzyskato wynik watpliwy; pozostate uzyskaly wyniki zadowalajace. Wszystkie
laboratoria uzyskaty zadowalajace wyniki mrozoodpornosci.

Tab. 4. Dane statystyczne po odrzuceniu btedu grubego
Tab. 4. Statistic calc date after rejecting the outliers date

Wskaznik Mrozoodpornosé
Parametr .
piaskowy SE F[%]
$rednia arytmetyczna 90 0,12
odchylenie standardowe 6,3 0,085

Rys. 5. Wykres wskaznika z-score
dla wynikow badania

wskaznika piaskowego
Fig. 5. Scheme diagram shows
z-score results for
sand equivalent test results

Rys. 6. Wskaznik z-score
dla wynikéw badania
mrozoodpornosci

Fig. 6. Scheme diagram shows z-score
results for determination of
resistance to freezing and
thawing test results
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4. ANALIZA WYNIKOW

Udziat w powyzszych pracach pozwolil na stworzenie listy czynnikow, ktére moga
wptyna¢ na wynik. Nalezg do nich:

— subiektywne elementy metody badawczej,

— bfad aparatury pomiarowe;j,

— btad ludzki (przy odczytywaniu wynikéw, przy obliczaniu wynikow badan),

— btad niejednorodnosci probki (btad pobrania probki, btad pobrania probki labo-

ratoryjnej, niejednorodnos¢ ztoza),

— inne.

Obserwowane w pracach (Kukielska i in. 2010, Filipczyk 2013) podobne rozrzuty
otrzymywanych wynikéw wskazuja, ze wplyw aparatury jest niezauwazalny. Najcze-
$ciej stosowane urzadzenia sg pod statym nadzorem (wymagania PCA), wzorcowane
i regularnie sprawdzane, a w przypadku awarii wycofywane z uzytku.

Dobra praktyka laboratoryjna (oraz polityka PCA) wymaga, aby osoby wykonuja-
ce badania byty kompetentne w ramach czynnosci/badan, ktore wykonuja. Zaktadano,
ze tak jest. Zaklada si¢ rdwniez, ze metody badan wg odpowiednich norm sa zapisane
w nich w sposob jasny i czytelny, nie dajacy podstaw do nadinterpretacji i wlasnej
inwencji tworczej laborantéw. Niemniej sg tez takie elementy metod badawczych,
w ktdrych subiektywna ocena badacza moze mie¢ istotne znaczenie. Nalezy do nich np.:
cena stopnia wysuszenia w badaniu gestosci i nasiakliwosci (PN-EN 1097-6:2013),
i procentowego udziatu powierzchni przekruszonych i zaokraglonych przy badaniu
wg PN-EN 933-5:2000. Jezeli tak jest, mozna domniemywac, ze bledy spowodowane
czynnikiem ludzkim moga si¢ zdarzy¢, ale jednostkowo. I o ile laboratorium ma pew-
ne doswiadczenie w wykonywaniu badan (oraz procedury), bledy te powinny zostaé
zauwazone, a badanie powtdrzone lub wyniki zweryfikowane, jezeli istnieje taka moz-
liwos¢ (np. btedy w obliczeniach). Dobrym sposobem jest rowniez nadzorowane
zautomatyzowanie niektoérych czynno$ci (np. juz chyba wszechobecne obliczanie
wynikdw w programach komputerowych w sposéb automatyczny).

Bardzo wazng cecha charakterystyczng dla gornictwa skalnego i badan wlasciwo-
$ci fizykomechanicznych kruszyw, ktéra moze mie¢ wpltyw na wyniki badan jest nie-
jednorodnos¢ prébek (niejednorodnosé kruszywa). Kruszywa powstajace w trakcie
kruszenia z litej skaty lub w procesie wydobywania skat okruchowych charakteryzuja
si¢ zmiennoscig sktadu petrologicznego i mineralnego. Konsekwencjg tego jest
rowniez zmienno$¢ niektorych wiasciwosei kruszyw. Rowniez w mniejszej skali nie
mozna stwierdzi¢, ze skata jest jednorodna. Oprdcz samej zmiennosci teksturalnej
w skatach moga wystapi¢ wtracenia skal/mineraléw odmiennych genetycznie (ksenolity
skal glebinowych w skatach wylewnych, krystalizacja stopdw resztkowych, minerali-
zacja hydrotermalna, pneumatolityczna, itp.), a dodatkowo moze wystgpowaé wie-
trzenie, znaczaco wplywajace na niektore parametry fizyko-mechaniczne kruszywa.
Prowadzi do wzrostu rozrzutu otrzymywanych wynikow badan.
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Pomimo wczesniejszych zatozen odnosnie metod badawczych, szczegdélowo opi-
sanych w poszczegdlnych normach PN-EN, nie ulega watpliwosci, ze same metody
tez sa zrédlem rozrzutow otrzymywanych wynikéw. Czy w kazdej przewidzianej
prébce wykonanej zgodnie z wymaganiami norm bedzie tyle samo ziaren ptaskich?
Albo ziaren poszczegolnych frakcji? Nie bedzie. Czy dziatanie czynnikow zewngtrz-
nych: kul w bebnie Los Angeles, mrozu, wysokiej temperatury, wptynie tak samo na
kazda mase probki (1, 2, czy 5 kg); nie wptynie? Oczywiscie takie réznice sg niewiel-
kie, ale zauwazalne. Wyniki badan wtasciwosci kruszyw przedstawiane sa w postaci
kategorii wg odpowiednich wytycznych norm. Problem nie wystgpuje, o ile zmien-
no$¢ wyniku nie wplywa na zmiang kategorii dla danej wlasciwosci.

W przypadku wyniku przy dolnej granicy dla kategorii, wowczas dla bezpieczen-
stva warto przemysle¢, czy deklarowanie kategorii o stopien nizszej nie bedzie
rozwigzaniem bezpieczniejszym, biorac pod uwage, ze producent pod grozba odpo-
wiednich sankcji gwarantuje jakos$¢ kruszywa w deklaracji wlasciwosci uzytkowych.

5. PODSUMOWANIE

Badania poréwnawcze prowadzone w obrebie jednego lub kilku laboratoriéw sa
dobrg forma sprawdzenia kompetencji tych jednostek, a wyciagnigte wnioski powinny
stuzy¢ do samodoskonalenia. Jednak nawet najlepiej zorganizowane i zarzadzane
laboratorium gérnictwa skalnego nie ustrzeze si¢ niejednorodnosci otrzymywanych
wynikdw. O ile czynniki aparaturowe oraz bledy ludzkie powinny by¢ pod kontrola
i nie wptywaé¢ na wyniki badan, o tyle niejednorodnos¢ badanego materiatu, tak
charakterystyczng dla kruszyw naturalnych, nalezy §wiadomie bra¢ pod uwage.
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HETEROGENEITY OF NORMATIVE TESTS RESULTS OF AGGREGATES.
PROBLEMS, ANALYSIS, PREVENTION

The article presents an analysis of factors affecting the homogeneity (and more specifically reproduc-
ibility) the results of properties of aggregates according to European standards EN. The authors try to find
reasons for the large dispersions of results that shown in the tests. The analysis was based on the research
carried out in 2009—2013 under the quality control of laboratory accredited by PCA.



