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Streszczenie

W pracy analizie poddano wyniki pomiarow czasu otwartego za-
prawy klejacej do ptytek ceramicznych po czasie nie krétszym niz
30 minut uzyskane przez 27 laboratoriéw uczestniczacych w pro-
gramie poréwnan miedzylaboratoryjnych. Uzyskane wyniki zostaty
statystycznie opracowane zgodnie z wymaganiami normy 1SO
13528 i ocenione zgodnie z kryteriami analizy z-score zawartymi
w normie EN ISO/IEC 17043. 22 z 24 laboratoridéw jakie nadestaty
wyniki pomiaru czasu otwartego potwierdzity swoje kompetencje
uzyskujac wynik ,zadowalajgcy” zgodnie z przyjetymi kryteriami
oceny. Wynik uzyskany przez jedno laboratorium zostat sklasyfi-
kowany jako ,watpliwy”, zas$ kolejne laboratorium uzyskato wynik
,hiezadowalajgcy”. Z perspektywy laboratoriéw uczestniczacych
w porownaniach miedzylaboratoryjnych uzyskane wyniki nalezy
ocenic¢ jako satysfakcjonujgce i tym samym laboratoria potwierdzity
swoje kompetencje. Nalezy jednak odnotowac¢ znaczny rozrzut
wynikéw pomiaru czasu otwartego — 22 laboratoria, ktorych wyniki
zostaty sklasyfikowane jako ,zadowalajgce”, uzyskaty wyniki od
0,1 N/mm? do 1,0 N/mm?. Tak znaczny rozrzut wynikéw pomiaru
czasu otwartego wyznaczanego poprzez oznaczenie przyczep-
nosci jednoznacznie wskazuje, ze ta metoda ma zbyt matg
doktadnos$¢ i nie powinna by¢ wykorzystywana w procesie oceny
i weryfikacji statosci wtasciwosci uzytkowych zapraw klejgcych do
ptytek ceramicznych.

Stowa kluczowe: zaprawa klejgca do ptytek ceramicznych [CTA],
pomiar przyczepnosci, badanie biegtosci [PT], poréwnanie mie-
dzylaboratoryjne [ILC], ocena i weryfikacja statosci wtasciwosci
uzytkowych [AVCP], wyroby budowlane, nadzér rynku

Summary

The study analyzed the results of open time measurements of
ceramic tile adhesives after not less than 30 minutes, obtained
by 27 laboratories participating in the interlaboratory comparison
program. The obtained results were statistically analyzed following
the requirements of ISO 13528 and assessed under the z-score
analysis criteria contained in the EN ISO/IEC 17043. 22 out of 24
laboratories that sent the results of the open time measurement
confirmed their competencies, obtaining a “satisfactory” result follo-
wing the evaluation criteria. The result obtained by one laboratory
was classified as “questionable”, and another received the result as
“unsatisfactory”. From the perspective of laboratories participating
in interlaboratory comparisons, the obtained results should be
assessed as satisfactory, and thus the laboratories confirm their
competence. However, a wide scatter of the results of the open
time measurement should be noted — 22 laboratories, the results
of which were classified as “satisfactory”, obtained results from
0.1 N/mm?to 1.0 N/mm?2. Such a wide scatter of the results of open
time measurements determined by the adhesion strength indicates
that this method has too little accuracy, and it should not be used
in the assessment and verification of constancy of performance
of ceramic tile adhesives.

Keywords: ceramic tile adhesives [CTA], adhesion measure-
ment, proficiency testing [PT], interlaboratory comparison [ILC],
assessment and verification of constancy of performance [AVCP],
construction products, market surveillance
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1. Wprowadzenie

Udziat w badaniu biegtosci [Proficiency Testing — PT] lub poréw-
naniu migedzylaboratoryjnym [Interlaboratory comparison — ILC]
jest istotnym instrumentem sterowania jakoscig w laboratorium
oraz oceny jego kompetenc;ji (1,2). Programy ILC/PT zwigzane sa,
przede wszystkim, z procesami akredytacji realizowanymi zgodnie
z wymaganiami normy EN ISO/IEC 17011:2017 (3), w trakcie kto-
rych laboratorium jest zobowigzane wykaza¢ swoje kompetencije
w odniesieniu do wymagan normy EN ISO/IEC 17025:2017 (4).
Jednostki akredytujgce, dziatajgc zgodnie z EN ISO/IEC 17011,
wymagajg od laboratoriéw wnioskujgcych o akredytacje i akre-
dytowanych przedstawienia dowodoéw kompetencji. Tak badanie
biegtosci, bedace oceng rezultatéow dziatania uczestnika wzgledem
wczesniej ustalonego kryterium za pomocg poréwnan miedzyla-
boratoryjnych, jak i ILC, polegajgce na zorganizowaniu, wyko-
naniu i ocenie pomiaréw lub badan tego samego lub podobnych
obiektéw przez co najmniej dwa laboratoria zgodnie z uprzednio
okreslonymi warunkami zdefiniowane sg w normie EN ISO/IEC
17043:2010 odpowiednio w pkt. 3.7 i 3.4 (5). W programach
PT/ILC obok laboratoriow akredytowanych moga takze uczest-
niczy¢ laboratoria nieakredytowane. Do przeprowadzenia PT,
konieczne jest zorganizowanie ILC, za$ ILC musi by¢ poprzedzone
okresleniem warunkéw jego przeprowadzenia. PT/ILC postrzega-
ne sg jako jedne z najskuteczniejszych narzedzi pomagajgcych
laboratoriom wykaza¢ ich kompetencje jednostce akredytujgce;j
lub innym stronom trzecim.

PT/ILC sa szeroko stosowane do wielu celow, a ich wykorzystanie
w skali miedzynarodowej zwieksza sie z roku na rok (1,2,6-9).
Oprécz wspomnianych wczesniej celow PT/ILC zwigzanych z pro-
cesem akredytacji, laboratoria uczestniczgc w PT/ILC identyfikujg
problemy, wdrazajg niezbedne dziatania korygujace i zapobie-
gawcze, zwiekszajg zaufanie do swoich dziatan wsrod klientéw,
a takze identyfikujg réznice w stosunku do innych laboratoriéw
uczestniczgcych w tych programach. Udziat w PT/ILC pozwala tez
identyfikowa¢ diugoterminowe trendy (10,11). Potrzeba ciggtego
utrzymania zaufania do prawidtowego dziatania laboratoriéow ma
dla nich i ich klientow istotne znaczenie (12). Wyniki uzyskane
w trakcie PT/ILC sg zrodtem informacji dla organdw stanowigcych
prawo, organéw nadzoru rynku oraz producentéw (13-17). Dla
producentéw sg one wazne gdyz laboratoria wykonujg, miedzy
innymi, badania na zlecenie organéw nadzoru rynku. W takim
wypadku opinia laboratorium decyduje o tym czy wyréb spetnia,
czy tez nie spetnia wiasciwosci uzytkowych zadeklarowanych
przez producenta, co ma bezposredni wptyw na decyzje organéw
nadzoru rynku o ewentualnym wycofaniu wyrobu oraz natozeniu
kary na producenta (13,14). Dostrzegana jest takze potrzeba
organizacji programow PT/ILC dedykowanych dla innych dziatan
dotyczgcych oceny zgodnosci, takich jak inspekcja lub certyfikacja
wyrobéw. Wykorzystanie wynikéw uzyskiwanych w programach
PT/ILC przez producentéw jako zrédio informacji przy projekto-
waniu wyrobéw oraz procesach produkcyjnych jest niewielkie
(15, 18, 19). W literaturze naukowe;j brak jest informacji na temat
ewentualnego wykorzystania wynikéw programoéw PT/ILC przez

1. Introduction

Participation in Proficiency Testing [PT] or Interlaboratory Com-
parison [ILC] is an essential instrument for quality control in a
laboratory and assessment of its competence (1,2). Primarily, ILC/
PT programs are related to the accreditation processes carried
out following the EN ISO/IEC 17011:2017 (3), during which the
laboratory is required to demonstrate its competence regarding
to the requirements of EN ISO/IEC 17025:2017 (4). Accredita-
tion bodies, acting under EN ISO/IEC 17011, need laboratories
undergoing accreditation and accredited laboratories to provide
evidence of competence. Both, PT - which is an assessment of the
participant’s performance against a predetermined criterion using
ILCs, and ILC - consisting of the organization, performance, and
evaluation of measurements or tests of the same or similar objects
by at least two laboratories following predetermined conditions,
are defined in EN ISO/IEC 17043:2010, in the clauses 3.7 and
3.4 respectively (5). In addition to accredited laboratories, PT/ILC
programs may also include non-accredited laboratories. Organizing
an ILC to conduct PT is necessary, and ILC must be preceded by
defining the conditions for its conduct. PT and ILC are perceived
as the most effective tools to help laboratories demonstrate their
competence to an accreditation body or other third parties.

PT/ILC are widely used for many purposes, and their use on an
international scale increases yearly (1,2,6-9). In addition to the
previously mentioned PT/ILC objectives related to the accreditation
process, laboratories participating in PT/ILC identify problems,
implement necessary corrective and preventive actions, increase
trust in their actions among clients, and identify differences from
other laboratories participating in these programs. Participation
in PT/ILC also allows identification of long-term trends (10,11).
Continuously maintaining confidence in laboratory capabilities is
essential for laboratories and their clients (12). The results obta-
ined during the PT/ILC are a source of information for lawmakers,
market surveillance authorities, and manufacturers (13-17). For
manufacturers, they are essential because laboratories perform,
among others, tests commissioned by market surveillance autho-
rities. In this case, the laboratory’s opinion decides whether the
product meets or does not meet the performance declared by the
manufacturer, which has a direct impact on the decisions of market
surveillance authorities on the possible recall of the product and
imposing a penalty on the manufacturer (13,14). There is also a
need to organize PT/ILC programs dedicated to other conformity
assessment activities, such as product inspection or certification.
The use of the results obtained in PT/ILC programs by manufac-
turers as a source of information in product design and production
processes is low (15,18,19). There is no information in the scientific
literature on the possible use of the results of the PT/ILC programs
by legislators or market surveillance authorities. Only a few publi-
cations are presenting that market surveillance authorities, even
when the results of PT/ILC tests indicate that the test method is
not precise enough, and thus the assessment of compliance of
the test results, obtained with the evaluation criteria indicated in
the standard carried out by various laboratories is divergent, do
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ustawodawcow lub organy nadzoru rynku. Dostgpne sg za to
nieliczne publikacje wskazujgce, ze organy nadzoru rynku nawet
w sytuacji gdy wyniki badan PT/ILC wskazujg, ze metoda badan
ma zbyt matg doktadnos$¢, a tym samym ocena zgodnos$ci wyni-
kow badan uzyskanych tg metodg z kryteriami oceny wskazanymi
w normie realizowana przez rézne laboratoria jest rozbiezna, nie
podejmujg wtasciwych dziatan (13-17). Nie czynig tego pomimo,
ze ryzyko btednej oceny jest duze. Powszechnie nie jest dostepna
ocena wynikow badan PT/ILC organizacji akredytujgcych. Same
organizacje akredytujgce jedynie omawiajgc korzysci zwigzane
z udziatem w programach PT/ILC dzielg je na: techniczne, edu-
kacyjne, finansowe oraz marketingowe.

Istotng kwestig jest liczba uczestnikow programéw PT/ILC.
PT wigze sie z rozsgdng statystycznie liczbg uczestnikéw — musi
ich by¢ co najmniej oSmiu. Przy mniejszej liczbie uczestnikéw
opracowywanie statystyczne wynikow jest watpliwe i wéwczas
lepiej pozosta¢ przy ILC oraz kryteriach poréwnywania wynikéw.
Zawsze nalezy pamietac, ze w przypadku matej ilosci uczestnikéw
PT/ILC wyciagniecie wtasciwych wnioskow jest trudne lub wrecz
niemozliwe i takie sytuacje wymagajg szczegodlnej uwagi ze strony
organizatora programu (20,21).

W sytuacjach gdy ocena rezultatow dziatania wzgledem wczesniej
ustalonego kryterium za pomocg PT/ILC jest niemozliwa czy tez
niedostepna poszukuje sie alternatywnych rozwigzan (22).

W literaturze naukowej dotyczacej PT/ILC dominujg badania
dotyczace biochemii, chemii, medycyny i farmacji (15). Wyroby
budowlane nie sg czesto przedmiotem programéw PT/ILC (15-
17,21,23-24). Czesto pomiary wyrobow budowlanych, a tym
samym PT/ILC, nastreczajg wiele trudnosci, przede wszystkim,
ze wzgledu na wieloetapowy charakter procedur badawczych,
niejednorodnos$¢ wyrobu oraz gdy stosuje sie niszczagce metody
badan (25). Od kilku lat formutowane jest pytanie na ile ocena
niektérych wyrobéw budowlanych w pewnych przypadkach jest
wiarygodna (26,27).

Istotnym aspektem programéw PT/ILC, podobnie jak i samych
pomiarow, jest niepewnosé, ktorej oszacowanie jest obowigzkiem
kazdego laboratorium akredytowanego. Biorgc pod uwage, ze
najwiecej pomiaréow wykonywanych jest w celu oceny zgodnosci,
niepewnosc jest nierozerwalnym i niezwykle istotnym elementem
oceny zgodno$ci, w trakcie ktdrej podejmowane decyzje mogag
skutkowac¢ w réznorodny sposéb (25,28).

Wsrod powszechnie stosowanych wyrobow budowlanych wazne
miejsce zajmujg zaprawy klejgce do ptytek ceramicznych [Ceramic
Tile Adhesives — CTAs] (29,30). W 2020 roku do zamocowania
16,035 miliarda m? ptytek ceramicznych (31) niezbednych byto
okoto 65 milionéw ton CTAs. W Europie zainstalowano niecate
6,5%, podczas gdy w Azji az 74,0% Swiatowej konsumpcji ptytek
ceramicznych (31).

Od 2001 roku wymagania w zakresie CTAs okresla EN 12004 (32).
Producent CTAs dokonuje oceny i weryfikacji statosci wtasciwosci
uzytkowych [Assessment and Verification of Constancy of Perfor-
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not take appropriate actions (13-17). They do not do so, although
the risk of misjudgment is high. Assessment of PT/ILC test results
from accrediting organizations is generally unavailable. When
discussing the benefits of participation in PT/ILC programs, the
accreditation organizations divide them into technical, educational,
financial, and marketing.

An important issue is the number of participants in PT/ILC pro-
grams. PT involves a statistically reasonable number of participants
—there must be at least eight participants. With fewer participants,
the statistical processing of the results is questionable, and it is
better to stick to the ILC and the criteria for comparing the results.
It should always be remembered that in the case of a small number
of PT/ILC participants, drawing the correct conclusions is difficult
or even impossible, and such situations require special attention
from the program organizer (20,21).

In situations where the assessment of the results of an action
against a predetermined criterion through PT/ ILC is impossible
or unavailable, alternative solutions are sought (22).

The scientific literature on PT/ILC is dominated by research in
biochemistry, chemistry, medicine, and pharmacy (15). Construc-
tion products are not often the subject of PT/ILC programs (15-
17,21,23-24). Usually, measurements of construction products, and
thus PT/ILC, pose many difficulties, mainly due to the multi-stage
nature of test procedures, product heterogeneity, and when the
methods used are destructive (25). For several years, the question
has been raised as to what extent the assessment of certain con-
struction products is reliable in some instances (26,27).

An essential aspect of PT/ILC programs and the measurements
themselves is uncertainty, which estimation is the responsibility
of each accredited laboratory. Since most measurements are
performed to assess compliance, uncertainty is an inseparable
and crucial element of compliance assessment, during which the
decisions made may have various effects (25, 28).

Among the commonly used construction products, an important
place is occupied by ceramic tiles adhesives [CTAs] (29,30). In
2020, about 65 million tonnes of CTAs were needed to attach
16.035 billion m? of ceramic tiles (31). In Europe, less than 6.5%,
while in Asia, as much as 74.0% of the global consumption of
ceramic tiles was installed (31).

Since 2001, the requirements for CTAs have been defined in EN
12004 (32). The manufacturer of CTAs assesses and verifies the
constancy of performance [AVCP] under the provisions of EN
12004:2007+A1:2012 (33). It is the last standard version that has
been published in the Official Journal of the European Union in
the list of harmonized standards (34). Following Annex ZA.1 of the
EN 12004:2007+A1:2012, the AVCP process includes determining
the bond durability as initial tensile adhesion strength after thermal
aging, tensile adhesion strength after immersion in water, and
tensile adhesion strength after freeze-thaw cycles (33).

The role of the CTA is to ensure that the ceramic tile adheres to
the surface regardless of whether it is mounted on the wall or



mance —AVCP] zgodnie z wymaganiami EN 12004:2007+A1:2012
(33). Jest to ostatnia wersja normy, ktéra zostata ogtoszona
w Oficjalnym Dzienniku Unii Europejskiej w wykazie norm zhar-
monizowanych (34). Zgodnie z zapisami w Aneksie ZA.1 normy
EN 12004:2007+A1:2012 proces AVCP obejmuje oznaczenie,
miedzy innymi, trwatosci ztgcza wyrazonej jako przyczepnos¢
poczatkowa, przyczepnos¢ po starzeniu termicznym, przyczep-
nos¢ po zanurzeniu w wodzie oraz przyczepnos¢ po cyklach
zamrazania-rozmrazania (33).

Rolg CTA jest zapewnienie aby ptytka ceramiczna przylegata do
powierzchni niezaleznie od tego czy zamocowana zostata na
Scianie czy podtodze. Z perspektywy wykonawcy bardzo wazng
cecha jest czas otwarty CTA, ktéry zgodnie z punktem 3.4.4. normy
EN 12004:2007+A1:2012 definiowany jest jako maksymalny czas,
po naniesieniu CTA, kiedy ptytki ceramiczne mogg by¢ osadzo-
ne w warstwie CTA tak, aby uzyska¢ wymagang przyczepnosc.
W codziennej praktyce wtasnie odpowiednio dtugi czas otwarty
umozliwiajgcy wykonawcy swobodng prace i zapewniajgcy moz-
liwo$¢ dokonania korekty ptytki bez wptywu na przyczepnosc jest
fundamentalny. Dtugi czas otwarty to komfort pracy wykonawcy.
Norma EN 12004:2007+A1:2012 ustala dwa poziomy wymagan
dla CTAs normalnie wigzacych, tj. czas otwarty definiowany jako
przyczepnos$c¢ nie mniejsza niz 0,5 N/mm? po czasie 20 minut albo
wydtuzony czas otwarty, dla ktérego przyczepnos¢ nie powinna
by¢é mniejsza niz 0,5 N/mm? po czasie 30 minut. W przypadku
szybkowigzgcych CTAs czas otwarty definiowany jest jako przy-
czepnos¢ nie mniejsza niz 0,5 N/mm? po czasie 10 minut. Jednak
zasadnicza charakterystyka jakg jest czas otwarty CTA nie jest
elementem AVCP.

Oznaczenie przyczepnosci CTA jest od kilkunastu lat przedmiotem
ILC organizowanych przez rumunskie laboratorium notyfikowane w
zakresie EN 12004 Ceprocim (15,16,24,35-37). W przeprowadzo-
nym w latach 2020-2021 programie ILC wykonano, po raz pierwszy,
oznaczenie czasu otwartego CTA po czasie nie krotszym niz 30
minut. W edycji tej oznaczona byta takze przyczepnos¢ poczat-
kowa, przyczepnos¢ po starzeniu termicznym, przyczepnosé¢ po
zanurzeniu w wodzie oraz przyczepnos¢ po cyklach zamrazania
i rozmrazania (15,16,24).

W niniejszym artykule przedstawiono wyniki badan czasu otwar-
tego CTA uzyskane w 12. edyc;ji ILC, ich opracowanie statystycz-
ne zgodnie z wymaganiami dla ILC zawartymi w normie ISO
13528:2015 (38) oraz ocene zgodnie z kryteriami dla ILC podanymi
w normie EN ISO/IEC 17043 (5). Uzyskane wyniki zostaty omowio-
ne z perspektywy laboratorium uczestniczacego w ILC, producenta
CTAs oraz mozliwosci wykorzystywania metody badania czasu
otwartego do oceny wyrobu, w tym takze gdyby czas otwarty bytby
zasadniczg charakterystykg CTA w procedurze AVCP.

2. Materiaty i metody

W 12. edycji ILC wzieto udziat 27 laboratoriow z pietnastu krajow:
Austria (2), Francja (1), Grecja (2), Hiszpania (2), Holandia (1),

the floor. From the contractor’s perspective, a significant featu-
re is the CTA open time, which, according to point 3.4.4 of EN
12004:2007+A1:2012 standard, is defined as the maximum time
after CTA application ceramic tiles can be embedded in the CTA
layer to obtain the required adhesion. In everyday practice, the
sufficiently long open time, allowing the contractor to work freely
and ensuring the possibility of correcting the tile without affecting
the bonding, is fundamental. A long open time means comfort of
the contractor’s work. The EN 12004:2007+A1:2012 specifies two
requirements for normal-setting CTAs, i.e., open time defined as
tensile adhesion strength not less than 0.5 N/mm? after 20 minutes
or extended open time for which tensile adhesion strength should
not be less than 0.5 N/mm? after 30 minutes. For fast-setting CTAs,
open time is defined as the tensile adhesion strength not less than
0.5 N/mm? after 10 minutes. However, the essential characteristic
of CTA open time is not a part of the AVCP.

For several years, CTA adhesion determination has been the sub-
ject of ILCs organized by the Romanian notified laboratory in EN
12004 Ceprocim (15,16,24,35-37). In the 2020-2021 ILC program,
the CTA open time determination was performed for the first time
after a time not less than 30 minutes. This edition determined the
initial tensile adhesion strength, tensile adhesion strength after
thermal aging, tensile adhesion strength after immersion in water,
and tensile adhesion strength after freeze-thaw cycles (15,16,24).

This article presents the results of the CTA open time tests obtained
in the 12" edition of the ILC, their statistical development following
the requirements for ILC included in ISO 13528:2015 (38), and
evaluation under the criteria for ILC provided in the EN ISO/IEC
17043 standard (5). The obtained results were discussed from
the perspective of the laboratory participating in the ILC, the ma-
nufacturer of CTAs, and the possibility of using the open time test
method to evaluate the product, including if the open time would
be an essential characteristic of the CTA in the AVCP procedure.

2. Materials and methods

Twenty-seven laboratories from fifteen countries participated in
the 12" edition of the ILC: Austria (2), France (1), Germany (3),
Greece (2), Hungary (1), ltaly (3), Mauritius (1), Moldova (1),
Poland (1), Portugal (1), Romania (6), Slovenia (1) Spain (2), the
Netherlands (1) and the United Arab Emirates (1). Most of the
laboratories participating in the ILC were accredited according to
EN ISO/IEC 17025 in EN 12004:2007+A1:2012. Most of the
accredited laboratories deal with the conformity assessment of
CTAs. Non-accredited laboratories also participated in the ILC.
The owners of the laboratories participating in the ILC were public
and private research units, producers of CTAs, and producers of
additives for the production of CTAs. Out of 27 participants of the
12t edition of the ILC, 19 laboratories (15) participated in the pre-
vious 11™ edition. It is crucial information as constant participation
in the ILC increases the competence of laboratories (15, 24, 35).
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Mauritius (1), Motdawia (1), Niemcy (3), Polska (1), Portugalia
(1), Rumunia (6), Stowenia (1), Wegry (1), Wtochy (3) oraz Zjed-
noczone Emiraty Arabskie (1). Wiekszo$¢ uczestniczagcych w ILC
laboratoriéw posiadato akredytacje zgodnie z EN ISO/IEC 17025
w zakresie EN 12004:2007+A1:2012. Sposréd laboratoriow akre-
dytowanych wiekszos¢ zajmowata sie oceng zgodnosci CTAs.
W ILC uczestniczyty tez laboratoria nieakredytowane. Wiascicie-
lami laboratoridow uczestniczacych w ILC byly publiczne i prywatne
jednostki naukowo-badawcze, producenci CTAs oraz producenci
dodatkow do produkcji CTAs. Sposrod 27 uczestnikéw 12. edyciji
ILC we wczesniejszej 11. edycji uczestniczyto 19 laboratoriéw
(15). To istotna informacja gdyz state uczestnictwo w ILC podnosi
kompetencje laboratoridow (15,24,35).

W procedurze oznaczenia czasu otwartego CTA warstwe kleju
nanosi sie na ptyte betonowg, nastepnie po okreslonym czasie
na warstwie CTA uktada sie ptytki ceramiczne, ktére nastepnie
obcigza sie przez okreslony czas okreslong sitg. Tak przygotowang
prébke sktadajaca sie z ptyty betonowej — CTA — ptytki ceramicznej
przechowuje sig przez 27 dni w warunkach znormalizowanych
aby nastepnie do ptytki ceramicznej przyklei¢ ptytki z uchwytem
do rozciggania probek i po dalszym przechowywaniu probki w wa-
runkach znormalizowanych oznaczy¢ przyczepnos$¢ CTA dziatajgc
sitg wzrastajgcg ze stalg szybkoscig (39).

Organizator ILC pomiaru czasu otwartego CTA dostarczyt labora-
toriom prébki CTA [klasy C2], ktore wczesniej poddat wielokrotnie
oznaczeniu pozostatosci na sicie o wielkosci oczka wynoszgcej
250 ym. Oznaczenie pozostatosci na sicie byto wykonywane do
momentu gdy wyniki zawieraty sie w przedziale: $rednia war-
tos¢ pozostatosci na sicie + 2 s [%], gdzie s jest odchyleniem
standardowym powtarzalnosci i wtedy probka byta uznawana za
homogeniczng. Tak zdefiniowane przez organizatora ILC kryterium
w zakresie pozostatosci na sicie wynikato z koniecznosci ustalenia
wymagan jednorodnosci i stabilnosci obiektu bedgcego przedmio-
tem badan, tj. CTA wynikajagcym z wymagan EN ISO/IEC 17043.
Oznaczenia pozostatosci na sicie wykonywat ten sam operator
z wykorzystaniem tego samego sprzetu w krétkich odstepach
czasowych pomiedzy oznaczanymi probkami. Pozostate materiaty
do badan, w tym ptyty betonowe oraz ptytki ceramiczne zapewniat
kazdy z uczestnikow ILC we wlasnym zakresie.

Statystyczne opracowanie wynikéw zostato wykonane przez orga-
nizatora ILC zgodnie z wymaganiami dla algorytmu A opisanego
w Aneksie C, pkt. C.3. normy ISO 13528. Wyniki przeprowadzonej
analizy z-score zostaty ocenione zgodnie z kryteriami zawartymi
w pkt. B.4.1.1. normy EN ISO/IEC 17043, {j. dla wskaznika z wy-
noszacego:

— 1z £2 — wynik nie wywotuje zadnego sygnatu — wynik ,zado-
walajacy”;

— 2 < lzl < 3 — wynik wywotuje sygnat ostrzegawczy — wynik
~watpliwy”;

— l1zI> 3 — wynik wywotuje sygnat ostrzegawczy — wynik ,nieza-
dowalajacy”.
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In the CTA open time determination procedure, the adhesive layer
is applied to the concrete slab. Then, after a specified time, ceramic
tiles are placed on the CTA layer and loaded with a specified force
for a limited time. The sample prepared in this way, consisting of
a concrete slab - CTA - ceramic tile, is stored for 27 days under
standardized conditions. Then the tiles with a sample tensile holder
are glued to the ceramic tile. After further storage of the sample in
standard conditions, the CTA adhesion using a force increasing at
a constant rate are determined (39).

The ILC organizer of the CTA open time measurement provided the
laboratories with CTA samples [class C2], which have previously
been subjected to multiple determinations of residues on a sieve
with a mesh size of 250 ym. The sieve residue was determined
until the results were in the range: mean sieve residue value
+ 2 s [%], where s is the repeatability standard deviation, and then
the sample was considered homogeneous. The criterion for sieve
residue defined in this way by the ILC organizer resulted from the
necessity to establish the homogeneity and stability requirements
of the test object, i.e., CTA, resulting from the EN ISO/IEC 17043.
The same operator used the same equipment in short time inte-
rvals between the samples to determine the sieve residues. The
remaining test materials, including concrete slabs and ceramic tiles,
were provided by each ILC participant independently.

The ILC organizer performed a statistical analysis of the results
under the requirements for Algorithm A described in Annex C,
point C.3. ISO 13528 standard. The results of the z-score analy-
sis were assessed following the criteria set out in point B.4.1.1.
EN ISO / IEC 17043 standard, i.e., for the z index equal to:

Izl £ 2 — the result does not cause any signal — the result is
“satisfactory”;

— 2<lzl< 3 —the result triggers a warning signal — a “question-
able” result;

— lzl > 3 — the result triggers a warning signal — an “unsatisfac-
tory” result.

3. Results and analysis

Table 1 shows the results of CTA open time not less than 30 minutes
obtained by the laboratories participating in the ILC. 27 laboratories
participated in the ILC. However, 24 laboratories provided the open
time measurement results to the organizer. Table 1 also provides
the z-score calculated according to the formula [1]:

Z= (X — Xp) | Oy 1]

where:

X;— is the result obtained by the laboratory i (another value of the
random variable in the sample);

x,— is the value assigned value (consensus value);

o,— the standard deviation for proficiency assessment.

Figure 1 presents the results of determining the open time after
not less than 30 minutes for CTA obtained by the laboratories



3. Wyniki badan i ich analiza

W tablicy 1 podano wyniki oznaczenia czasu otwartego CTA po
czasie nie krétszym niz 30 minut uzyskane przez laboratoria
uczestniczgce w ILC. W ILC uczestniczyly 27 laboratoria ale
wyniki pomiaru czasu otwartego przestaty do organizatora 24
laboratoria. W tablicy 1 podano takze wyniki z-score obliczone
zgodnie z wzorem [1]:

Z;= (X —Xy) [ 0y [1]

gdzie:

x;— jest wynikiem uzyskanym przez laboratorium i (kolejng warto-
$cig zmiennej losowej w probie);

X,— jest warto$cig przypisang (warto$¢ konsensusu);

o,— odchylenie standardowe dla badania biegtosci.

Na rysunku 1 zaprezentowano wyniki oznaczenia czasu otwarte-
go po czasie nie krotszym niz 30 minut dla CTA uzyskane przez

Tablica 1 / Table 1

participating in the ILC and the z-score value calculated for each
laboratory.

When analyzing the results presented in Table 1 and Figure 1, the
following aspects should be noted:

significant range of the obtained results, i.e. the lowest value
Xmin = 0.1 N/mm?, the highest value x,,,,= 1.8 N/mm?;

— heterogeneity of the observed dominant failure patterns, i.e.,
AF-T was observed fifteen times, CF-A - was observed seven
times, mixed failures were noted twice;

— the results obtained by 22 laboratories out of 27 laboratories
participating in the ILC, under the criteria in point B.4.1.1. EN
ISO / IEC 17043 standards, i.e., Izl < 2, have been classified
as “satisfactory”;

— the result obtained by one laboratory [laboratory marked with
the number 20] following the criteria contained in point B.4.1.1.
EN ISO /IEC 17043, i.e., 2 < |zl < 3, has been classified as a
“questionable”;

WARTOSCI CZASU OTWARTEGO PO CZASIE NIE KROTSZYM NIZ 30 MINUT ORAZ DOMINUJACE WZORCE ZNISZCZENIA OZNACZONE DLA
CTA PRZEZ LABORATORIA UCZESTNICZACE W PROGRAMIE ILC. WARTOSCI Z-SCORE OBLICZONE ZGODNIE Z WZOREM [1].

OPEN TIME VALUES NOT LESS THAN 30 MINUTES AND DOMINANT FAILURE PATTERNS DETERMINED FOR CTA BY LABORATORIES PAR-
TICIPATING IN THE ILC PROGRAM. Z-SCORE VALUES WERE CALCULATED ACCORDING TO THE FORMULA [1].

Czas otwarty: przyczepnosc¢ / Open time: tensile adhesion strength
Kod uczestnika — - -
Participant code IN/mm?] DommUJa.cy wzorzec zniszczenia z- score
Dominant failure pattern

1 0.3 AF-T -0.55
2 0.5 80% AF-T/20% CF-A 0.16
3 0.3 AF-T -0.55
4 0.2 CF-A -0.90
5 0.4 AF-T -0.20
6 1.0 AF-T 1.93
7 0.1 CF-A -1.26
8 0.5 AF-T 0.16
9 * * _

10 1.0 AF-T 1.93
11 0.3 AF-T -0.55
12 * * _

13 0.4 CF-A -0.20
14 0.1 AF-T -1.26
15 0.5 CF-A 0.19
16 0.2 95% AF-T/5% CF-A -0.90
17 0.2 AF-T -0.90
18 * BT -

19 0.5 AF-T 0.16
20 1.1 AF-T 2.36
21 1.8 CF-A 4.77
22 0.7 CF-A 0.87
23 0.6 AF-T 0.51
24 0.2 AF-T -0.90
25 0.4 AF-T -0.20
26 0.6 AF-T 0.51
27 0.4 CF-A -0.20

*laboratorium nie przystato wyniku pomiaru/the laboratory did not send the measurement result; CF-A — zniszczenie kohezyjne w kleju/
cohesive failure within the adhesive, AF-T — zniszczenie adhezyjne miedzy ptytkg a klejem/adhesion failure between adhesive and
tile, BT — zniszczenie adhezyjne miedzy ptytka a ptytka z uchwytem do rozciggania/adhesive failure between tile and pull head plate.
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laboratoria uczestniczgce w ILC oraz obliczong dla
kazdego laboratorium warto$¢ wskaznika z-score.

Analizujgc wyniki przedstawione w Tablicy 1 oraz na
rysunku 1 nalezy odnotowac¢ nastepujgce aspekty:
- znaczny rozrzut uzyskanych wynikéw, tj., najnizsza
wartos¢ x,,,, = 0,1 N/mm?, najwyzsza wartos¢ X,,,, =
1,8 N/mm?;

- niejednorodnos$¢ dominujgcych wzorcow znisz-
czen, tj., AF-T zanotowano 15 razy, CF-A 7 razy za$
dwukrotnie odnotowano zniszczenia o charakterze
mieszanym;

- wyniki uzyskane przez 22 laboratoria, sposrod 27
laboratoriow uczestniczacych w ILC, zgodnie z kry-
teriami zawartymi w pkt. B.4.1.1. normy EN ISO/IEC
17043, {j. 1zl < 2, zostaty sklasyfikowane jako wynik
,zadowalajgcy”;

- wynik uzyskany przez jedno laboratorium [laborato-
rium oznaczone numerem 20] zgodnie z kryteriami za-
wartymiw pkt. B.4.1.1. normy EN ISO/IEC 17043, tj. 2
< |zl < 3, zostat sklasyfikowany jako wynik ,watpliwy”;

- wynik uzyskany przez jedno laboratorium [labora-
torium oznaczone numerem 21] zgodnie z kryteriami
zawartymi w pkt. B.4.1.1. normy EN ISO/IEC 17043,
tj. 1zl > 3, zostat sklasyfikowany jako wynik ,nieza-
dowalajacy”.

Warto tez odnotowac, ze 3 z 27 laboratoriow uczest-
niczgcych w programie ILC nie nadestato wynikow
pomiaru czasu otwartego badanego CTA po czasie
nie krotszym niz 30 minut.

4. Wnioski

Wyniki analizy z-score jednoznacznie pokazujg, ze
z punktu widzenia laboratoriow uczestniczacych w
ILC ich udziat w tym badaniu byt zasadny. Labora-
toria, ktore uzyskaty wynik ,zadowalajgcy” zgodnie
z kryterium podanym w punkcie B.4.1.1. normy EN
ISO/IEC 17043, {j. Iz < 2, potwierdzity swoje kompe-
tencje. Jedynie 2 z 24 laboratoriéw, tj., nieco ponad
8% uczestnikow ILC uzyskato wyniki inne niz wynik

Z-score

Czas otwarty: przyczepno$¢ /
Open time: tensile adhesion strength

1234567 8 9101112131415161718192021222324252627

Kod uczestnika / Participant code

Rys. 1. Czas otwarty CTA po czasie nie krétszym niz 30 minut oznaczony przez laboratoria
uczestniczace w ILC oraz wynik analizy z-score. Objasnienia: () Izl < 2 — wynik nie wy-
wotuje zadnego sygnatu — wynik ,zadowalajgcy”; () 2 < Izl < 3 — wynik wywoluje sygnat
ostrzegawczy — wynik ,watpliwy”; (.) Izl > 3 —wynik wywotuje sygnat ostrzegawczy — wynik
,niezadowalajgcy”; (ll) — dominujacy model zniszczenia — AF-T; ([CJ) — dominujacy model
zniszczenia — CF-A; () — mieszany model zniszczenia (AF-T/CF-A).

Fig. 1. CTA open time after not less than 30 minutes determined by laboratories participat-
ing in the ILC and the result of the z-score analysis. Legend: (.) 1zl £ 2 — the result does
not cause any signal — the result is “satisfactory”; (|:|) 2 < |zl < 3 — the result triggers a
warning signal — a “questionable” result; (.) Izl > 3 — the result triggers a warning signal
— an “unsatisfactory” result; (.) — dominant failure pattern — AF-T; (|:|) — dominant failure
pattern — CF-A; () — mixed failure pattern (AF-T/CF-A).

— the result obtained by one laboratory [laboratory marked with

,<zadowalajgcy”. Z tych dwoch wspomnianych laboratoriéw jedno
uzyskato wynik sklasyfikowany jako ,watpliwy”, za$ drugie wynik
sklasyfikowany jako ,niezadowalajacy”. Zgodnie z zaleceniami
zawartymi w EN ISO/IEC 17043 dwa z 24 laboratoriéw otrzymaty
sygnat ostrzegawczy, ktéry winien by¢ impulsem do ewentualnych
dziatan naprawczych.

22 laboratoria, ktore uzyskaty wynik ,zadowalajacy”, a wiec wynik,
ktéry zgodnie z kryteriami wyspecyfikowanymi w EN ISO/IEC
17043 nie jest powodem do podjecia dziatan korygujacych [wynik
nie wywotuje sygnatu ostrzegawczego] uzyskaty wyniki pomiary
czasu otwartego po czasie nie krotszym niz 30 minut charaktery-
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the number 21] under the criteria contained in point B.4.1.1.
EN ISO / IEC 17043, i.e., Izl > 3, has been classified as “un-
satisfactory”.

It is also worth noting that 3 out of 27 laboratories participating in
the ILC program did not send the results of measuring the open
time of the tested CTA after a time not less than 30 minutes.

4. Conclusions

The results of the z-score analysis clearly show that from the point
of view of the laboratories participating in the ILC, their participa-



zujace sie znacznym rozrzutem —od 0,1 N/mm?2do 1,0 N/mm?2. Tak
znaczny rozrzut wynikdw pomiaru czasu otwartego wyznaczanego
poprzez oznaczenie przyczepnosci wskazuje, ze ta metoda ma
zbyt matg doktadnosc¢. Ten rozrzut jednoznacznie wskazuje, ze
metoda ta nie moze by¢ wykorzystywana w procesie AVCP.

Warto nadmieni¢, ze w ostatnim czasie formutowane sg postulaty,
ze ze wzgledu na fakt, ze pomiar przyczepnosci to metoda destruk-
cyjna charakteryzujgca sie znaczng zmiennoscig (40), w ocenie
wyrobéw budowlanych nalezy stosowac jg rownoczesnie z inng
metodg pomiarowg (16,41) . Wyniki oznaczenia czasu otwartego
CTA po czasie nie krétszym niz 30 minut zaprezentowane w ni-
niejszej pracy potwierdzajg, ze wykorzystywanie jedynie wynikow
pomiaru przyczepnos$ci do oceny zgodnosci wigze sie ze znacznym
ryzykiem btednej oceny.
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