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This applied technical paper shows the strict procedures and specific
operation in specialized laboratory for physical-chemical studies, in order to
ensure a proper validation method and data quality checking. Specialized
authorities on national and international levels are verifying and control the
proper functionality of research certified laboratories. Also beneficiaries and
consumers are interested in getting all the precise data in the physical-chemical
measurements both in heavy and food industry. In this situation the present
scientific article makes a presentation of operating methodology and specific
aspects which define the work and quality checks in this field.
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1. Introducere

Cerintele necesare laboratoarelor de incercari care doresc sa
demonstreze ca functioneaza dupa un sistem de asigurare al calitatj,



sunt competente tehnic si sunt capabile sa asigure rezultate valide din
punct de vedere tehnic conform SR ISO 17025:2005.

Pentru imbunatatirea calitatii analizelor intr-un laborator de
testare a uleiurilor minerale electroizolante (LI - laborator de incercari),
precum si pentru acreditarea oricarui laborator este nevoie de un audit
(intern si extern). Acest audit implicAd cunoasterea standardelor de
metoda folosite la orice analizd desfasurata in laborator. Pe baza
rezultatelor obtinute se va realiza validarea metodei cu calculul
incertitudinii.

Cerintele generale tin cont de SR EN 17025: 2005, care din 2018
va fi implementat in forma actuala ceea ce implica schimbari majore la
documentele si practicile folosite in laborator, multiple aspecte
(proceduri operationale, proceduri generale s.a.m.d.).

Deprinderile necesare in laboratoarele de incercari pentru cele 8
sucursale la auditarea eficace a Sistemului de Management al Calitaji
Laboratorului este bazat pe documentele existente in laborator precum
si determinarea analizelor efectuate in laborator conform ciclului de
audit pentru determinarea gradului de conformitate cu cerintele de
acreditare si al nivelului de eficacitate si eficienta ale Sistemului de
Management al Calitatii Laboratorului.

2. Metodologia studiului

Validarea metodei este:
= procesul prin care laboratorul Tsi stabileste caracteristicile de
performanta si limitele metodei si prin care identifica factorii
care influenfeaza aceste caracteristici precum si gradul de
influenta al acestor factori.
= procesul prin care laboratorul verifica daca metoda este
adecvata scopului pentru care va fi utilizata.

In cazul de fatd pentru domeniul energetic se utilizeazd o
prescriptie energetica numita Regulament de exploatare tehnica a
uleiurilor electroizolante PE 129/1999, prin care sunt specificate toate
limitele permise pentru determinarea analizelor specifice uleiurilor
minerale electroizolante destinate s& asigure mediul izolant Tn
echipamentele electrice de pana la 400 kV (transformatoare si
intrerupatoare) din centralele electrice,din statiile de transformare,din
punctele de alimentare si din punctele de alimentare.

Metodologia de lucru asigura urmatoarele aspecte:

Sa aplice elementele sistemului de management al laboratorului
care asigura competenta tehnicad necesara pentru a emite rezultate



valide din punct de vedere tehnic. Pentru fiecare aparat existent in
laborator trebuie sa existe o fisd tehnica a aparatelor prin care sa se
ateste certificarea de etalonare al aparatului, precum si folosirea MRC-
ului.

Cazul practic in laborator prin folosirea MRC-ului adica pentru
EMM (Echipament de masurare si monitorizare) de verificat, respectiv
titrator coulometric tip AVO-Karl-Fischer denumirea MRC-ului utilizat
este Hydranal Water Standar (cu diferite concentratii), pentru
verificarea inflametrului AF3 Pensky-Martens se utilizeaza Flash Point
Reference Standard prin comparare directa cu MRC-ul la diferite
temperaturi.

Tabelul 1 prezintd Program anual de etalonare si verificare
interna intermediara a EMM pentru anul...

Tabelul 1
. Numéarul Programarea
Nr. | = 5 De”“"?'re EMM . Datle.de Periodici- | ultimului . .
ot | 8 g Firma identificare tate CE/BVI/ Planifi- | Reali- [Rezul-
' 2| producatoare Serie/an cat zat tat

emitent

Sa indeplineasca cerintele standardului ISO 17025:2005 privind
asigurarea calitatii rezultatelor de masurare in care se specifica
competenia de a efectua Tncercari si/sau etalonari inclusiv incercari
efectuate prin utilizarea de metode standardizate, metode
nestandardizate (care nu sunt recunoscute ca acreditate de auditurile
interne, externe) precum si metode dezvoltate in laborator.

Sa determine cerintele de implementare si evaluare a unui
program de asigurare a calitatii/controlul calitatii. Aceste cerinte se vor
regasii in procedurile operationale (PO) si procedurile generale (PG),
care fac obiectul oricarui audit intern si extern.

Sa aplice tehnicile de control intern al calitatii rezultatelor: probe
duble, utilizarea de MRC (sau MR), care se vor trece intr-un buletin
verificare intermediara (BVI) pe o perioada de un an.

Cele 8 laboratoare folosesc la determinarea continutului de apa
pe langa BVI-iurle MRC-ului si buletine de verificare intermediara (BVI)
la balanta analitica prin folosirea MRC-ului la greutatile etalon prin
comparare directa (aceste greutati trebuie etalonate la o perioada de
patru ani), conform Tabelului 2 (Registru buletine verificare interna
intermediara).

Tabelul 2
Denumire . . .
Nr. - Denumirea echipament de Observatii
BVI Data Beneficiar I\E/el\,\/:i,\f/ilci? referinta/MRC/etalon utilizat concluzii




Sa aplice principiile controlului extern de calitate: scop, criterii de
selectie, interpretare. In cazul laboratoarelor de specialitate se
realizeaza diagrame numite “Comparari interlaboratoare”, ceea ce
implica participarea laboratoarelor cu profil energetic pe aceleasi tipuri
de analize fizico-chimice si determinari electrice (Tabel 3 - Lista
participarilor si rezultatele obtinute la PT/ILC).

Sa prezinte rolul si locul laboratoarelor de incercéri/analize/
etalonare in infrastructura nationala europeana/internationala de
Evaluare a Conformitatii. In prezent toate laboratoarele care realizeaza
analize fizico-chimice pentru uleiurile din domeniul energiei electrice de
inaltd tensiune sunt acreditate RENAR (8 sucursale pe teritoriul
Romaniei).

Tabelul 3
Nr Metoda/

Perioa- | Denumi-| Orga- |Dome-| Proba/ |tehnica de| Proprietate/ | Rezul- |Rezul|Perform| Actiu-
Cr| da rea si | niza- | niul | Obiect | masu- parametrii tate/ | tate/ | anta ni
t | partici- | codul | tor | teh- | supus rare Valori | Valori| (scor z; | corec-

pare/ | Sche- | (FIC) | nic | PT/ILC | Denumi raporta- | de | Numar | tive

data mei rea si te |referi | Enetc.)
raportu- pozitia din nta/
ui Lista atribu
Anexa la -ite
cerere/
Anexa la
CA
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12
Tensiunea de
< 30,9kV | 30,7
1.1 strapungere y " 12=03
(kV) +24KkV| kV
Masurarea
y  |fecoide | %0002
INCER| ULEI ' pierderi 006030 13 '
CARI | ELEC dielectrice '
ELEC | TROIZO Masurarea
Lunal" | Compar TRICE| LANT | 13 |pemitivitati | 2'2% 2,11 | Z=06
an are . 0,02
) relative
1. interlabo|LIxx 3213
Rlnr./ | ratoare Masurarea 219+ "
data | Ll-xx 14  |rezistivitatiiin 13,6(p+ (92) Z=-0,1
' curent c. (+/-) | 228+ 13.9 =04
9 R ,
(Qmx109) 13,1(p-) )
Determinarea
INCERC| ULEI continutului de 26.2
ARl | ELEC- 21 apa titrare n’1+ 25,9 7202
CHIMI- [TROIZO- ' columetrica ng ~ | ppm ’
CE LANT automata KF ~ ppm
(ppm)




Nr Metoda/
. | Perioa- | Denumi-| Orga- |Dome-| Proba/ |tehnicdde| Proprietate/ | Rezul- |Rezul|Perform| Actiu-
Cr| da | reasi | niza- | niul | Obiect | masu- parametii tate/ | tate/ | anta ni
t | partici- | codul tor | teh- | supus rare Valori | Valori| (scor z; | corec-
pare/ | Sche- | (FIC) | nic | PT/ILC | Denumi raporta- | de | Numar | tive
data | mei rea si te | referi | Enetc.)
raportu- pozitia din nta/
ui Lista atribu
Anexa la -ite
cerere/
Anexa la
CA
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12
Determinarea | 0,8759
densitatii. kg/m3 0,875
22 Metoda cu tub + 9 |Z=00
oscilant U la 0,0005 |kg/m?
20°C (kg/m®) | kg/m3
0,012
Determinarea | mgKOH/
o 0,011
aciditatii. Titrare g _
2.3 o mgK [Z2=0,3
colorimetrica | 0,001 OH/
(mgKOH/g)  |mgKoH/| ~""9
g9
Determinarea
punctului de 144 °C 143
24 inflamabilitate. +25 °C =04
Metoda PM in °C
vas inchis (°C)
Determinarea
vascozitatii
dinamice si 22§6 2090
25 calculu! i} +166 | oSt Z=-06
vascozitatii
. ) cSt
cinematice (la
20°C) (cSt)
Determinarea
tensiunii dir?é?;fm 32,15
26 |interfaciale fata 144 dyne/|Z=-0,9
de apa d_né/cm cm
(dyne/cm) y
Determinarea
numarului si 5093 41
27 |dmensiunii | P [M1917- 44
: +558 | part.
particulelor
part.

Sa prezinte conceptele si tehnicile auditului sistemului de
management al calitatii intr-un laborator de analize/incercari, insotite de
exercitii practice de audit si studii de caz. In cadrul celor 8 laboratoare




de incercari are loc cate un audit intern si cate un audit RENAR (cele 8
laboratoare fiind acreditate RENAR).

Sa pregateasca specialisti din cadrul laboratorului pentru a
planifica/pregati/desfagura  audituri interne  conform  cerintelor
ISO17025:2005 si 1SO19011:2011. Fiecare sef de laborator a fost
validat de catre auditul RENAR, iar periodic acesta urmeaza cursuri de
specialitate in vederea actualizarii cunostintelor de profil si pentru
calculul incertitudinii (care face parte din rezultatul final al
determinarilor).

Cerinte speciale pentru laboratoarele acreditate: trasabilitatea
metrologica la Sl de unitati de masura, participarea la schemele de
incercari interlaboratoare, calculul incertitudinii de masurare, auditul
calitatii, definitii care se regasesc in PG. Pregatirea si desfasurarea
auditului conform SR EN ISO 19011:2011.

Elemente specifice ale tehnicilor de audit: Responsabilii cu
calitatea in cele 8 laboratoare sunt sefii de laboratoare, conform fisei
postului acestora, iar persoanele din lista de promovare a personalului
din laboratoare vor fi testate de cel putin patru ori pe an de cétre sefii
de laborator. In urma testelor se intocmesc procese verbale cu
calificativele obtinute.
cele 8 laboratoare de incercari supuse determinarilor efectuate sunt
concluzionate pe baza "Chestionarului de evaluare a satisfactiei
clientului" precum si "Fisa de analiza cerere ofertd/contract/comanda”
(vezi tabelul 4).

Tabelul 4
Nr.crt. Cerinta analizata DA NU
1. Comanda/contractul/oferta este semnata,
stampilata, inregistrata corespunzétor?
2. Clientul este identificabil juridic prin formularul
de comanda?
3. Se regasesc in comanda explicit formulate
toate cerintele clientului?
4, Incercarile solicitate se desfasoara pe teren (in
situ)?
5. Clientul specifica in comanda facutd metode de
incercare altele decat cele standardizate?
6. Metodele de incercare ce urmeaza a fi aplicate
de laboratorul de incercéri sunt corect definite si
documentate?
7. Are laboratorul capabilitatea si resursele




tehnice si umane necesare sa satisfaca
cerintele clientului?

8. Denumirea incercarilor solicitate este
corespunzatoare celor specificate in lista de
definire a incercarilor pentru care laboratorul
este acreditat?

9. Este solicitata vreo incercare neacreditata
RENAR?

10. A fost informat clientul asupra acestui aspect?

1. S-a obtinut acordul in scris a acestuia de a
efectua incercarea in regim neacreditat?

12. Este necesara efectuarea unor subcontractari

de catre laborator? ( Exista incercari cerute de
client ce nu pot fi facute in cadrul laboratorului?)

13. Produsul ce urmeaza a fi incercat este complet
si unic identificat?

14. Clientul a fost informat de perioada si durata in
care se vor face incercarile asupra produsului?

15. Se propune aprobarea

comenzii/contractului/ofertei? *

4. Concluzii

Studiul realizat a facilitat elaborarea urmatoarelor concluzii:

e capabilitatea societatii care detine un astfel de laborator de a
verifica oricand calitatea analizelor, avand certitudinea obtinerii unor
rezultate valide; aceste rezultate sunt verificate in continuare de catre
Transelectrica (in cazul celor 8 laboratoare), unde exista un dosar
specific pentru fiecare centru de mentenanta din statiile aferente.

e posibilitatea verificarii permanente a incadrarii analizelor in
limitele calitative de admisibilitate impuse de legislatia aplicabila (PE
129/1999) precum si caracteristicile uleiului electroizolant care se
urmaresc Tn timpul exploatarii echipamentului electric precum si cel
nou. In functie de valorile obtinute se vor lua decizii privind actiunile
corective la echipamentele electrice din statii.

e performanta laboratorului se realizeaza cu ajutorul testelor de
competenta prin intermediul compararilor inter-laboratoare. Toate
laboratoarele acreditate trebuie sa participe la incercari de competenta,
mai ales acolo unde astfel de scheme sunt disponibile, competente si
relevante pentru domeniul lor acreditat la nivel national, european sau
international; Participarea la exercitile de intercomparare este o



necesitate pentru Tmbunatatirea continud a proceselor precum si o
cerinta a standardului ISO 17025:2005.

e rezultatele obtinute trebuie raportate de seful de laborator
managementului si pot genera actiuni corective/preventive. Modul in
care este asigurata calitatea rezultatelor incercarilor si etalonarilor va
face obiectul analizei sistemului.

e depistarea la timp a analizelor neconforme evitand pierderile
suplimentare, care pot conduce la catastrofe.

e eliberarea unor rapoarte de fincercari care sa garanteze
conformitatea analizelor realizate, in acord cu rezultatele valide.

e auditul intern constituie un instrument recunoscut de schimbare
a mentalitatilor managementului si angajatilor entitailor.
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