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1 VSEOBECNE

Cielom tychto pravidiel je stanovit zasady uchovavania a pouZzivania narodného
etalonu latkového mnozstva, ktoré maju vytvarat zéklad na zabezpecenie jednotnosti
a spravnosti merania latkového mnozstva v SR. Cielom c¢innosti laboratoria je vytvorenie
podmienok na dlhodobé plnenie funkcie etalonu a zabezpecCenie, aby vSetky cinnosti
spojené s realizaciou jednotky latkového mnozstva boli vykondvané v sulade so
vSeobecnymi kritériami na ¢innost’ centra chémie podl'a medzinarodnych odportacani.

Za organiza¢nu cinnost laboratéria v stlade stymito zasadami, implementaciu
zakladnych prvkov systému kvality audrzovanie schvdleného 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 najmi 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 finanénych prostriedkov na zabezpecenie uchovavania a pouZivania etalonu a na
jeho nevyhnutné zdokonal'ovanie su pre dané obdobie stanovené zdvaznymi tilohami tstavu.

Pre odborn spdsobilost’ pracovnikov podielajiicich sa na zabezpeceni uchovavania
apouzivania etaléonu 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
periodicka kontrolu a vyhodnocovanie metrologickych parametrov etalonu
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

Latkové mnozstvo je zdkladnou veli¢inou pouzivanou v chémii a jej jednotkou je mol
— jedna zo zakladnych jednotiek SI. Latkové mnozstvo charakterizuje chemicku ekvivalenciu.
Definicia moélu ako zadkladnej jednotky bola vynutend podstatou chemickych reakcii, ked’
mnozstva reagujucich latok je sice mozné vyjadrit' v jednotkdch hmotnosti, ale tieto mnozstva
nie su od hmotnosti priamo zavislé. Meranie latkového mnozstva v chémii ma urcité
osobitosti. VacSina meracich pristrojov totiz funguje ako kalibrovatelny komparator.
Nositel'om jednotky je referencny material, ktory sa v procese merania spravidla spotrebuje.
Tento fakt sposobil, ze pri chemickych meraniach latkového mnozstva a odvodenych veli¢in
sa kladie doraz aj na meracie metddy, a to o nieco viac, ako napriklad pri fyzikélnych
meraniach.

Etalon latkového mnozstva je zalozeny na Faradayovom zakone, podla ktorého je
latkové mnozstvo premenené pri elektrochemickej reakcii timerné elektrickému naboju.
Meranie je nadviazané na etalony SMU elektrick¢ého napétia a odporu, Casu, hmotnosti a
prirodnt konstantu — Faradayovu konStantu.

2.1.1 Veli€iny potrebné pre funkciu etalonu latkového mnozstva

Pre spravnu funkciu etalonu latkového mnoZstva je potrebnd nadvdznost’ na nasledovné
veli¢iny:

¢ Odpor — nadviznost’ sa realizuje prostrednictvom etalonovych 1 Q rezistorov. Tieto sa
vyuzivaji na nepriame meranie elektrického pridu. Hodnota odporu rezistorov je
nadviazana na NE odporu SMU.

¢ Jednosmerné napiitie — pouziva sa pri nepriamom merani elektrického prudu. Napédtové
stupnice digitalneho multimetra su nadviazané na NE jednosmerného napétia SMU.

¢ Cas — Gasova stupnica pradového zdroja je nadviazana na NE ¢asu a frekvencie SMU.

¢ Hmotnost’ — je dolezitd pri prenose jednotky pomocou RM pri ur€ovani intenzitnych
velicin (latkovy obsah). Vahy s0 kalibrované pomocou zavazi nadviazanych na
NE hmotnosti SMU.

¢ Teplota — hoci sa nepodiela priamo na tvorbe jednotky latkového mnozstva, vyuziva sa
pri uréovani pomocnych parametrov pri priprave vzoriek, urovani korekcie na vztlak
vzduchu a pri zabezpe€ovani teploty rezistorov.

2.1.2 Kalibrécia zariadeni pouzivanych v etalone

Vsetky zariadenia, ktoré maja vplyv na vysledky merania musia byt kalibrované, alebo
inym vhodnym spésobom zabezpecena kontrola ich metrologickych parametrov. V pripade
etalonu latkového mnoZstva ide o nasledovné zariadenia:

1. pradovy zdroj
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digitalny voltmeter
etalénové zavazia
analytické vahy
etalonové 1 Q rezistory
sklené teplomery

o0k own

Kalibracia pomocnych zariadeni a odmernych nadob sa robi podla postupov uvedenych
vtomto dokumente, Kkalibracie mimo laboratéria etalonu latkového mnozstva podla
kalibra¢nych postupov pouzivanych v prislusnych laboratériach.

2.1.3 Podrobny program kalibrécii etalonovych zariadeni

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

2.1.4 Postup pri vzniku poruchy

Pri vzniku poruchy sa etalonové zariadenie odpoji od elektrickej siete, oznaci, skuto€nost’

sa nahlasi riaditel'ovi centra chémie a podnikni sa kroky Kk naprave v stlade s internymi
smernicami ustavu. Garant zabezpeCi opravu, vymenu, pripadne zaobstaranie nahrady
zavadného zariadenia v ramci moznosti laboratoria, ustavu alebo dodavatela zariadenia a
skontroluje, ¢i zavada nemohla ovplyvnit' vysledky predchddzajicich 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 etalonu ur¢i pravidla a
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 tidrzba. Sudasti etalénu povacsine nevyzaduji tudrzbu. Udrzbu vykonavaju
pracovnici laboratdria podl'a ndvodov na pouZzivanie etalonovych zariadeni. V pripadoch, ak
udrzba niektorého pristroja vyzaduje externého dodavatela Udrzby, pri jeho vybere sa
postupuje v zmysle schvalenych organiza¢nych smernic Gstavu. Sposob a interval kontrol
technického stavu sucasti etalonu je uréeny v programe kalibracii a kontrol sucasti etalonu.
(Priloha 1).
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2.2.2  Udrzba etalonu a jeho asti

Udrzba etaldnu a jeho Gasti sa vykondva podla ¢asového harmonogramu, ktory spracovava
garant etalonu na obdobie nasledujucich dvoch rokov (priloha 2). O kazdej ¢innosti tykajuce;j
sa udrzby etalonu su vedené zaznamy bud’ v evidencnej karte etalonového zariadenia, alebo
formou spravy o udrzbe v =zoSite Udrzby aoprdv etalonu. V harmonograme udrzby su
definované zariadenia, na ktorych sa pravidelnd udrzba vykonava, postup vykondvania
udrzby, zodpovednost’ za vykonanie Udrzby, rozsah udrzby a Casovy interval opakovania
udrzby. Sposob a ¢asovy interval udrzby etalonu resp. jeho Casti je stanoveny s ohl'adom na
pouZzivanie prislusnej Casti etalonu.

2.3  Opravy zariadeni

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

V pripadoch, ak oprava niektorého etalonu alebo pristroja vyzaduje externého dodavatela,
pri jeho vybere sa postupuje vzmysle schvalenych organizacnych smernic Ustavu
s prihliadnutim na opravarov odporucanych vyrobcom.

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

2.4 Evidencia

Laboratéorium zaznamendva zakladné informacie o etaléne a jeho sucastiach a ich
pouzivani. Zaznamy vo forme eviden¢nej karty st v laboratdriu vedené v elektronickej forme.
Za aktualizaciu tychto zaznamov je zodpovedny garant etalonu.

2.5 Medzinarodné porovnavacie merania

Zékladnym kritériom pre medzinarodnti akceptovatelnost’ etalonu a potvrdenie jeho
metrologickych parametrov st vysledky dosiahnuté v rdmci medzinarodnych porovnavacich
merani. Garant etalonu zodpovedd za tcast’ na vhodnych medzinarodnych porovnavacich
meraniach, ktoré budu realizované v ramcoch ¢innosti CCQM, EUROMET, COOMET, resp.
dohodnuté v ramci dvojstrannej spoluprace s niektorymi zahraniénymi metrologickymi
tstavmi. Casové intervaly tychto porovnani budeme vyberat’ tak, aby bol podl'a moznosti
dodrzany interval porovnani neprekracujtci Styri roky.
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3 PRIESTORY A PROSTREDIE
3.1 Umiestnenie narodného etalonu latkového mnoZstva

Slovensky ndrodny etalon latkového mnozstva je umiestneny v SMU v objekte H
Vv laboratoriach ¢. 307, resp. aj 308 (zariadenia na cistenie vody, elektrickd pec, suSiaren,
vyveva, ohrevna doska, vahy a zdvazia) a 305 (i6novy chromatograf).

Do laboratoria musi byt zavedena elektrickd siet’ s napdtim 225V + 10V, ktora je
nevyhnutnd pre ¢innost’ etalonu.

Etalon si vyzaduje umiestnenie v bezprasnom prostredi (klimatizované laboratérium bez
okien, s umyvatel'nou podlahou) na pevnom pristrojovom stole, ktory zabezpecuje etalon
pred moznymi vibraciami a otrasmi.

Vzhl'adom na to, Ze laboratérium je bez okien, je nutna sustavnd vymena vzduchu
klimatiza¢nou technikou.

V kompetencii osoby zodpovednej za etaléon je vymenit cCasti etalénu, ktorych zmena
neovplyvni metrologické parametre etalénu uvadzané v stthrnnej sprave o etaléne. 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
v sthrnnej sprave ako aj v osvedceni o etalone. Kazda zmena niektorej Casti etalonu aj s jej
zdovodnenim a pripadnym dokladovanim zistenych vysledkov sa musi uviest’ v prisluSnom
denniku etalonu s odkazom na prislusny doklad. Kons$trukéné zmeny etalonu, ktoré
neovplyvnia metrologické parametre etalonu a premiestiiovanie etalonu je mozné len so
suhlasom osoby zodpovednej za etalon. Vymenu niektorej stcasti zostavy, resp. doplnenie
zostavy etalonu dal$im zariadenim, pri ktorom je moznid zmena parametrov etalonu,
posudzuje Vedecka rada SMU.

3.2 Pozadované parametre prostredia

a) pocas pouzivania etalonov:
¢ teplota 23 °C + 2 °C; tato teplota musi byt v laboratoriu udrziavana uz najmenej 1 den
pred meranim. Teplota sa meria sklenym teplomerom; zaznamenava sa do poznamky pri
merani. V pripade, ze teplota nie je v pozadovanom intervale, je povolené robit’ len
vyskumné merania.
¢ relativna vlhkost’ (50 £ 30) %; rovnako ako tlak vzduchu neovplyviuje vysledky merania

b) pocas ulozenia etalonov:

¢ teplota23°C+7°C
¢ relativna vlhkost’ (0 .. 85) %;

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

Medzinarodné porovnavacie merania

Prenos hodnoty prislusnej veliiny na certifikované referen¢né materialy
Experimentalne merania v sulade so schvalenym planom uloh

Merania sluziace ako zéklad pre zdokonalovanie retazcov nadviznosti a na vsetky
experimentalne prace (podla potreby laboratodria).

¢ Sledovanie metrologickych parametrov etaléonu a CRM

* & o o

4.2 Pouzivanie etalonu osobami

Do laboratéria 307 moze samostatne vstupovat’ len osoba zodpovedna za etalon, veduci
oddelenia elektrochémie a pracovnik zaSkoleny na pracu s etalonom latkového mnozstva.
Pristup inych 0s6b je mozny len v sprievode osoby zodpovednej za etalon.

Etalon latkového mnozstva moze pouzivat iba osoba zodpovedna za etalon (kvalifikovana
osoba s VS vzdelanim chemického zamerania, minimélnou praxou 3 roky v danom odbore),
pripadne in kvalifikovana osoba (s VS vzdelanim alebo SS vzdelanim a minimalnou praxou
1 rok v danom obore), zaSkolena na urcitu ¢innost’ osobou zodpovednou za etalon a moze sa
pouzivat' iba na stanovenom mieste a V stanovenom prostredi. Na ostatnych zariadeniach
mozu s vedomim osoby zodpovednej za etalon pracovat’ len osoby, ktoré plnia povinnosti
suvisiace s pripravou certifikovanych referencnych materidlov alebo s vykonavanim
metrologickych sluzieb a st zodpovedni za spravny chod pouzivaného zariadenia ako aj
za deklarované vysledky merania.

TerajSia osoba zodpovedna za etalon, Ing. Michal Maridssy, CSc., je absolventom CHTF
SVST (odbor Technicka analyticka a fyzikdlna chémia) a ma odborni prax 18 rokov.
Zaznamy o dosiahnutej kvalifikacii s sucastou Prirucky kvality Centra chémie.

Na pracu s etalonom je zaSkolend aj Ing.Zuzana Hankova, absolventka FCHPT (odbor
fyzikalna chémia).

4.3 Bezpefnostné opatrenia

Z hladiska bezpecnosti 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 laboratorii SMU (napr. pri kalibracii) je povoleny len so sthlasom
osoby zodpovednej za etalon. Akékol'vek premiestiiovanie etalonu je potrebné zaznacit v
denniku etalonu.

Aby sa zabranilo posSkodeniu etalonu pocas jeho pouzivania auchovavania, je
laboratorium vybavené detektormi pre pripad poziaru.

Pri nidzovom transporte v pripade ohrozenia je potrebné rozpojit’ hadice medzi nadobkou
a ventilovou jednotkou a vSetky hadice od termostatov; ako aj prepojenia kablov k nadobke a
rezistoru. Musia sa aj rozpojit’ prepojenia medzi zariadeniami navzajom a prepojenia pocitaca.
Nadobky sa musia prenasat’ oddelene od ostatnych zariadeni. Pred premiestiiovanim mikrovah
S4 je potrebné pretocit’ kolieska do polohy TA.
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V pripade dlhotrvajuceho vypadku elektrického pradu v laboratériu pocas merania sa
meranie ukon¢i a vypnu sa hlavné vypinace na sucastiach etalonového zariadenia. Po
opdtovnom zapojeni sa merania zopakuji (po teplotnej stabilizcii a nastaveni meracich
parametrov etalonu, v stlade s navodom na jeho obsluhu). Nahly vypadok elektrického pradu
neovplyvituje metrologické vlastnosti etalonu.

V pripade dlhodobého odstavenia etalonu sa vypne voltmeter a potom aj zalozny zdroj.
Odpoja sa hadice od nadobky a uzavru sa ich konce, aby nedoslo k nasatiu kvapaliny do
ventilov.

Zalozny etaldonovy rezistor musi byt’ v obdobi, ked’ nie je pouzivany, umiestneny v skrini.

S etalébnovymi rezistormi a zdvaziami sa musi manipulovat’ vel'mi pozorne. Kazdy prudky
naraz alebo pretazenie (prad nad 700 mA) niektorého z etaldnovych rezistorov treba zaznacit
do dennika etaléonu s presnym identifikovanim rezistora. V takomto pripade je potrebna
kontrola hodnoty etalonu porovnanim s druhym etalonom.

Pred mechanickym poskodenim su pristroje chranené svojou konstrukciou. Zvlastnu
pozornost’ treba pri manipulacii venovat’ sklenym coulometrickym nadobkam pre
nebezpecenstvo rozbitia i rozliatia obsahu. Pripadné vyteCené chemikalie sa likviduju podla
platnych bezpecnostnych predpisov.

5 PRENOS JEDNOTKY
5.1 Meranie

Metddy a postupy merania pri praci s etalbnom v procese kalibracie referencného
materialu st blizSie uvedené v prisluSnom pracovnom postupe (PP01/260/00 Pracovny postup
na kalibraciu RM na etalone latkového mnozstva, PP25/260/03 Pracovny postup na kalibraciu
RM — roztokov anidnov, resp. PP18/260/00 Pracovny postup na kalibraciu RM -
jednoprvkovych roztokov).

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

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

5.2 Doklady

Vsetky kalibracné certifikaty CRM su v centre evidované a képie vystavenych certifikatov
su archivované v miestnosti ¢. 324. Okrem vysledkov kalibracie s ich neistotami st uvedené
aj d’alsie dolezité udaje.

Certifikaty internych RM 1 protokoly z internych kontrol st archivované v elektronickej
forme v miestnosti H314.
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5.3 Evidencia a postup pri vybavovani poZiadaviek na metrologické sluzby

Poziadavky na metrologické sluzby v nadvéznosti na etalon latkového mnozstva su
centralne evidované v SMU. Pri ich vybavovani v laboratoriu (cez prijem materialu na
kalibraciu, vlastni kalibraciu, zhodnotenie vysledkov a neistot s naslednym vyhotovenim
kalibra¢ného certifikatu) az po vystavenie faktiry za pracu v ekonomickom useku SMU sa
pracuje podla schvalenych organizaénych smernic ustavu a prislusnych rozhodnuti riaditel’a
ustavu.

5.4 Preberanie a odovzdavanie meradiel na kalibraciu

Referenéné materidly na kalibraciu sa umiestnia do laboratoria ¢. 307 do priestorov na to
urcéenych.

5.5 Vybavovanie st’aZnosti

Postup vybavovania staZznosti sa riadi schvalenymi organizaénymi smernicami
zaoberajacimi sa touto problematikou.

6 ZAZNAMY

Technické zaznamy a interné protokoly, tykajuce sa merani vykonanych v laboratériu
obsahuji vSetky udaje a informacie potrebné na to, aby bolo mozné zopakovat' meranie.
Zaznamy su robené v sulade s STN EN 45001 a 1ISO 17025.

Zakladné nalezitosti a spdsob vedenia internych protokolov a technickych zéznamov,
uchovavanie, ochrana a archivovanie st definované v organiza¢nej smernici OS25 Zaznamy o
merani.

O vsetkych vykonavanych coulometrickych meraniach sa uchovava zaznam v subore coul.log,
Vv ktorom je uvedeny datum a ¢as merania i ndzov a cesta vysledkového suboru.

7 DOKUMENTACIA ETALONU
7.1 Zakladny obsah dokumentacie etalonu

Ucelom dokumentacie etalonu, ktora obsahuje dokumentaciu etalonu a jeho zloziek je
poskytnutie celkovych relevantnych informacii o etaléne ajeho castiach. Jej hlavnymi
Castami su zakladné technické a metrologické charakteristiky etalénu (vratane charakteristik
zariadeni patriacich k etalénu), pravidla uchovavania a pouzivania etaléonu a pravidla resp.
postupy pri medzinarodnom porovnavani etalonu pripadne niektorych jeho vybratych hodnot.
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7.2 Komplexnost’ dokumentacie

Dokumentacia etalénu je spracovana s oh'adom na konkretizaciu ¢innosti etalénu s cielom
v dokumentovanom rozsahu zabezpecCovat 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 etalonu

Zakladnu dokumentéciu narodného etalonu latkového mnozstva tvori:
Stuhrnna sprava o etaldone (zahrnujuca technické a metrologické parametre),
Spravy o vysledkoch periodickej kontroly etalonu,
Pravidla pouzivania a uchovavania etalonu,
Prilohy dokladujuce metrologické parametre etalonu a jeho medzinarodnu
akceptovatel'nost’,
Osvedcenie o narodnom etalone Slovenska,
Zapis zo zavere¢ného rokovania komisie o navrhu, posudky posudzovatel'ov,
Podklady o zabezpeceni systému kvality SMU a centra chémie,
Interné protokoly a zdznamy o vykonanych kontrolach meradiel a zariadenti,
Spravy o medzinarodnych aj medzilaboratornych porovnaniach etaléonov,
Pracovné postupy (pre vSetky formy pouzitia etalonov a jeho sledovania):
- udrzba etalonov a zariadeni,
- kalibrécia a technickd kontrola zariadeni
- merania
- navody na obsluhu
- pri vzniku poruchy, strate metrologickych parametrov a nasledny navrh napravy
- zahriiujice spdsob zabezpec€enia naslednej kontroly zariadeni po vzniku poruchy
¢ Zaznam porovnavacich merani, kalibracii, kontroly a udrzby etalonu a zariadeni.
Dennik etalonu (zdznamy o pouzivani etalonu),
¢ Ostatné dokumenty nezahrnuté v predchddzajicej dokumentacii (Casti vyskumnych sprav
suvisiace s uchovavanim a sledovanim etalonu, vysledky experimentdlnych merani,
vysledky vyskumu na etalone resp. jeho Castiach, vyznamna medzinarodnd spolupraca

a pod.).

* & o o

* & & 6 o o

*

7.4 Podrobny zoznam zakladnej dokumentacie narodného etaléonu

Vyskumna sprava o etalone z roku 1998
Stuhrnna sprava o etalone z roku 1999
Suhrnna sprava k revizii etalonu z roku 2004
Pravidla pouzivania a uchovavania etalonu
kalibra¢né protokoly z kalibracie meradiel:

* & & o o
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- etalonové zévazia
- analytické vahy
- voltmeter
- etalonové rezistory
- pradovy zdroj (Casova stupnica)
¢ Interné protokoly a zaznamy o vykonanych kontrolach meradiel a zariadeni
¢ Spravy o medzinarodnych porovnavacich meraniach COOMET 136/SK/96, CCQM-P7,
CCQM-P19, CCQM-P19.1, CCQM-P30, CCQM-P36, CCQM-P32, CCQM-K8, CCQM-
K29, CCQM-K29.1, CCQM-K34, CCQM-K34.1, CCQM-K34.2, CCQM-K48, CCQM-
K59
Pracovny postup na kalibraciu RM na etalone latkového mnozstva (PP 001/260/00)
Pracovny postup na kalibraciu RM — jednoprvkovych roztokov (PP 018/260/00)
Pracovny postup na kalibraciu RM — roztokov aniénov (PP025/260/03)
Navody na obsluhu:
- pradovy zdroj, indika¢na jednotka
- byreta Dosimat
- multimeter Solartron 7071
- termostaty Lauda E206T, E203
- vahy Sartorius S4, Mettler AG285
- sucasti i6nového chromatografu ICS 2500
- zariadenie na Cistenie vody MilliQ Gradient
¢ zaznamy s vysledkami experimentalnych merani
¢ kalibra¢né certifikaty pomocnych meradiel a zariadeni

* & o o

8 SYSTEM KONTROLY

Kontrola ¢innosti suvisiacich s pouZivanim a uchovdvanim narodného etalonu latkového
mnozstva je zabezpeCovand na troch trovniach. Na prvej Grovni je to kontrola ¢innosti priamo
zabezpecovana osobou zodpovednou za etalon, na druhej je to kontrola organizovanéa vedenim
ustavu (prostrednictvom auditorov k tomu urcenych) ana najvysSsej Urovni je to previerka
vyhlasenych narodnych etalonov, ktorti vykonava Vedecka rada tstavu.

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 su vSetky ¢innosti zamerané na zachovanie metrologickych parametrov etalonu,
ako aj Cinnosti suvisiace s prenosom jednotky latkového mnozstva na referencné materialy.
V pripade zistenia nedostatkov osoba zodpovedna za etalon musi okamzite prijat’ opatrenia na
realizaciu napravy.

Celkova kontrola etalonu vykonavana osobou zodpovednou za etalon sa realizuje v stlade
s programom kontrol stavu etalonu a zabezpecenia jeho uchovavania. V programe, ktory je
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prilohou ¢.1 pravidiel pouzivania auchovavania, je uvedeny spdsob vykondvania
jednotlivych kontrol, ich intervaly a zodpovednost za jednotlivé etapy kontroly. Za
vypracovanie programu kontrol stavu etalonu je zodpovedna osoba zodpovedna za etalon.

8.2 Kontrola vedenim tstavu (interné audity)

Cinnost’ laboratéria suvisiaca snarodnym etalon latkového mnoZstva je periodicky
kontrolovana v ramci interného auditu, ktory ma dopredu stanoveny program. Ciel'om tejto
kontroly je zistit, ¢i Cinnost stvisiaca s narodnymi etalonmi 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 vykondvani internych auditov, kontrolované cinnosti, spdsob a ndlezitosti
zaznamov 0 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 realizdciu 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 personalu pracujuceho s etalonom,
zabezpecenie prenosu reprodukovanych hodndt. Sucastou previerky je aj kontrola spravnosti
a kompletnosti dokumentacie o etalone a zaznamov o pouzivani etalonu.

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

Po vykonani previerky sa robi zapis, obsahujiici najdolezitejSie informacie o priebehu
previerky, zistenych nezhoddch a posudenie ich povahy. Sucastou zapisu je navrh na
vykonanie naprav. Zapis z previerky predklada predseda komisie VR SMU, ktory rozhodne
0 jej zaradeni na jej najblizSom zasadnutie.

Na zaklade zistenych skuto¢nosti navrhuje VR SMU potrebné opatrenia na predlzenie,
pozastavenie, obnovenie, zrusenie, rozsirenie alebo zizenie platnosti Osvedcenia o narodnom
etalone.
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9 PRILOHY
Priloha 1 Program kalibracie a kontrol meradiel
Nazov Identifikacia Sposob Zabezpecuje | Pracovny Interval Datum Datum
meradla »kontroly* garant v postup kontrol poslednej | naslednej
spolupraci s kontroly kontroly
pradovy zdroj CURRENT kalibracia lab. ¢asu PP 4 roky 10/2005 10/2009
SOURCE 7961 Casovej stupnice
pradovy zdroj CURRENT kalibracia lab. ¢asu PP 4 roky 08/2009 08/2013
SOURCE 8011A Casovej stupnice
digitalny Solartron 7071 kalibracia lab. napétia PP 1 rok 4/2010 4/2011
voltmeter js stupnice
etalonové v.6. 018/99 kalibracia lab. PP 1 rok 11/2010 11/2011
zavazia hmotnosti
pracovné MMO01 kalibracia - v prilohe 1rok 03/2010 3/2011
zavazie 0,5 g
etalonové 1 Q vé. 1000513, kalibracia lab. odporu PP 3 roky 4/2010 4/2013
rezistory 1000512
sklené LMO001, LM002, kalibracia lab. teploty PP 5 rokov 12/2007 12/2012
teplomery LMO003, LM004
Muflova pec LM212.11 kalibracia teploty | lab. teploty PP 8 rokov 4/2010 4/2018
mikrovahy S4 kalibracia - v prilohe 2 roky 3/2010 3/2012
interného zavazia
analytické vahy AG285 kalibracia lab. PP 3 roky 9/2009 9/2012
hmotnosti
pradovy zdroj | CS 7961, 8011A justaz DA - v prilohe podla 4/1999 -
prevodnika potreby
prudovy zdroj | CS 7961, 7011A kontrola funkcie - riadiaci pri merani - -
program
digitalny Solartron 7071 kontrola - riadiaci pri merani - -
voltmeter program
sklené LMO001, LM002, kontrola - v prilohe 1 rok 5/2010 5/2011
teplomery LMO003, LM004
Ventilova 9018A tesnost’ - v prilohe podla 6/2009 -
jednotka potreby
Zalozny zdroj UPC funkcia - - 1 rok 6/2010 6/2011
Termostat E206T kontrola teploty - v prilohe 1 rok 6/2010 6/2011
exter. teplomerom
Potenciostat PAR 273 kontrola funkcie - - pred - -
meranim
analytické vahy AG285 Kontrola interného - PP05/220/ 1 rok 8/2010 8/2011
zavaZia, linearity, 00
opakovater'nosti
etalonové 1 Q veé. 1000513, kontrola rozdielu - v prilohe 1rok 4/2010 4/2011
rezistory 1000512 hodnét
Piestova byreta 665 Dosimat funkcia - riadiaci pri merani - -
program
nastavce byrety | byrl, byr2, byr3 kontrola objemu - v prilohe 5 rokov 8/2007 8/2012
indikacné rozne justovanie - riadiaci pred, resp. - -
elektrody program | pocas série
odmerné banky rozne kalibracia - NBSIR 74-| neobme- 1992 -
a pipety 461 dzene
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Priloha 2 Harmonogram udrzby meradiel

Nazov Identifikacia Popis udrzby Zodpovedno | Interval udrzby Datum Datum
zariadenia st’ poslednej | naslednej
udrzby udrzby
Olejova RV5/2B vymena oleja Mariassy | pri poklese vakua 1991 podla
vyveva potreby
Termostat E203 doplnenie vody, Mariassy podla potreby 8/2010 podla
vycistene potreby
mikrovahy sS4 vydistenie Mariassy 6 rokov 1/2004 2010
(dodavatel'sky)
analytické AG285 vycistenie Mariassy 4 roky 8/2009 2013
vahy (dodavatel'sky)
i6novy ICS2500 vymena lampy Hankova podl'a potreby 8/2006 podla
chromatograf AD25 (asi po 1000 h) potreby
i6novy ICS2500 vymena tesnenia Hankova podl’a potreby 10/2003 podla
chromatograf pumpy IP25 potreby
i6novy ICS2500 vymena EluGen Hankova podl'a potreby 10/2003 podla
chromatograf zasobnika (po vyCerpani) potreby
ibnovy ICS2500 |periodicka kontrola| Hankova podla potreby 11/2003 podla
chromatograf tesnosti, prip. potreby
oprava netesnosti
a vycistenie
senzorov vyliatia
i6novy ICS2500 periodicka Hankova podl'a potreby 12/2006 podla
chromatograf regeneracia ASRS potreby
zar. na MiliQ Vymena ¢istiacich | Maridssy | pri poklese $pecif. | 06/2010 2011
Cistenie vody | Gradient | kaziet, UV lampy a odporu pod
filtra 18 MQJ/cm , alebo
po 18 mesiacoch
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Priloha 3 Postupy internych kontrol meradiel

9.1.1 Kontrola sklenych teplomerov

Pomocky: termostat Hart (III-6754) a overeny odporovy teplomer ASL F300 (I11-6610) pri
etalone elektrolytickej konduktivity

Do kupel’a termostatu sa po ustdleni pracovnej teploty 25,00 °C vlozi kalibrovany teplomer do
predpisaného ponoru a pocka sa na ustalenie hodnoty (asi 5 min) a mierne sa poklepe na
teplomer. Do pracovného zoSita sa zaznamena oznacenie teplomera a od¢itand hodnota, ktora
sa porovna s hodnotou pri kalibracii. Rozdiel hodndt musi byt mensi neZ neistota kalibrécie,
inac¢ sa meranie zopakuje. V pripade pretrvavania odchylky sa teplomer d4 znovu kalibrovat'.

9.1.2 Kontrola etalonovych rezistorov

Pomocky: Kalibrovany voltmeter Solartron 7071

Kontrola sa vykona porovnanim udajov voltmetra pre odpor dvoch kalibrovanych rezistorov.
Voltmeter Solartron 7071 sa pripravi na Stvorvodicové meranie a prepne sa do modu ,, True
ohm®. Kébel sa pripoji na merany rezistor. Nastavi sa rozliSenie na 7' digitu, rozsah na
»Hauto, digitalny filter na ,,simple average®, nn=100 a spusti sa jedno meranie. Vynuluje sa
histéria. Spusti sa kontinudlne meranie. Po jednej hodine sa meranie zastavi a z historie sa
opiSu namerané hodnoty, z ktorych sa vypocita priemer. Zapoji sa druhy rezistor a meranie sa
opakuje. Rozdiel hodnot pre oba rezistory sa nema odchylovat’ od rozdielu certifikovanych
hodnoét viac ako 10 pQ. V pripade vdcSej odchylky sa meranie zopakuje a pri pretrvavani
odchylky sa rezistory daju znova kalibrovat’.

9.1.3 Nastavenie DA prevodnika pradového zdroja

Pomocky: Kalibrovany voltmeter Solartron 7071 a termostatovany kalibrovany rezistor 1 Q.
V menu prudového zdroja sa zvoli Kalibrdcia DA prevodnika a striedavo sa nastavuji
hodnoty jednotlivych bitov DA prevodnika podl'a tabulky, odsuhlasia sa a hned’ po od¢itani
hodnoty prudu sa bity znova vynuluju. Hodnoty sa zaznamenaji. Hodnoty zavislosti bity vs.
prud sa ulozia do suboru v predpisanom formate a vyhodnotia sa programom cscalae.exe,
dodanym vyrobcom. Vypocitanymi hodnotami konstant sa prepiSu hodnoty v menu pradového
zdroja. Povodné aj nové hodnoty zostanu ulozené v datovych stiboroch.

9.1.4 Kontrola tesnosti ventilovej jednotky

Po natlakovani systému na 0,2 MPa a zavreti reduk¢ného ventilu nesmie tlak klesnut' na
0,1 MPa pri uzavretych hadiciach skor nez za 4 h.

9.1.5 Kontrola olejovej vyvevy

Podl'a PP01/260/00 sa ur¢i hustota vzduchu. Potom sa od¢ita tlak vzduchu z barometra pri
etaléne pH alebo z udajov v pocitacovej sieti SMU a z teploty, tlaku a pribliznej vlhkosti sa
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vypocita hustota vzduchu. Rozdiel nameranej hustoty vzduchu a vypocitanej musi byt mensi
nez 0,001 kg.m,

9.1.6 Kaontrola teploty v termostate E206T externym teplomerom

Pomdcky: Kalibrovany teplomer s delenim stupnice 0,05°C a rozsahom zahfnajiacim 23°C
Zapne sa termostat, chladiaca voda a nechd sa ustalit’ pracovny rezim najmenej 30 min od
dosiahnutia pracovnej teploty. Po ustaleni teploty sa teplomer ponori do kupel'a a zmeria sa
teplota na roznych miestach kupela (vpredu, v strede aj vzadu). Udaje sa zaznamenaju do
pracovné¢ho zoS$ita. Rozpitie nameranych teplot musi byt menSie nez 0,1°C a priemerna
teplota sa musi v ramci neistoty kalibracie teplomera zhodovat’ s nastavenou teplotou.

9.1.7 Kalibracia interného zavazia mikrovah S4

Pomocky: 100 mg zavazie zo sady 018/99.
Pred meranim sa neché ustalit’ rezim vah a vytemperovat’ etaléonové zavazie v skrinke vah
najmenej 30 min. Vahy sa vynuluji. Nalozi sa interné kalibra¢né zavazie, od¢ita sa udaj vah
(A), kalibracné zavazie sa zlozi a naloZi sa etalénové 100 mg zavazie a odcita sa udaj véh (B).
Meranie sa niekol'kokrat zopakuje. Urci sa rozdiel tdajov vah (Dj) pre jednotlivé véazenia
etalonového zavazia:

Di=B;- (Ai + Ai+1)/2
a z jednotlivych hodnot D; sa spocita aritmeticky priemer a neistota typu A; neistota typu B
zodpoveda neistote etalonového zavazia. Priemerna hodnota zodpoveda rozdielu hmotnosti
interného a etalonoveho zavazia.

9.1.8 Kontrola objemu nastavca byrety Metrohm
Postupuje sa podla aplika¢ného bulletinu Metrohm ¢.238.

9.1.9 Kalibrécia pracovného 0,5 g zdvazia

Pomocky: 500 mg zavazie zo sady 018/99, mikrovahy Sartorius S4.
Pred meranim sa nechd ustalit’ rezZim véh a vytemperovat’ etalonové zavazie v skrinke vah
najmenej 30 min. Vahy sa vynuluju. Nalozi sa pracovné zavazie, od¢ita sa udaj vah (A),
pracovné zavazie sa zlozi a nalozi sa etalébnové 500 mg zdvazie a odCita sa tdaj vah (B).
Meranie sa niekolkokrat zopakuje. Urci sa rozdiel udajov vah (Dj) pre jednotlivé véazenia
etalonového zavazia:

Di=B; - (Ai + Ai+1)/2
a z jednotlivych hodnot D; sa spocita aritmeticky priemer a neistota typu A; neistota typu B
zodpoveda neistote etalonového zavazia. Priemernd hodnota zodpoveda rozdielu hmotnosti
pracovného a etalonového zavazia.



