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Waznosc wynikow

Waznosc¢

wazny

1. «majacy duze znaczenie»

2. «majgcy odpowiedzialne stanowisko,
duze wptywy»

3. «wyrazajgcy czyjes przekonanie o swoim
znaczeniu»

4. iron. «okazujgcy swojg wyzszosc»

5. «majgcy moc prawng»

6. «0 jakims produkcie: nadajgcy sie do
uzytku»

Stownik jezyka polskiego PWN

Waznos¢ wyniku

* Waznosc¢ wyniku, w kontekscie
normy ISO 17025, odnosi sie do
sprawdzenia, czy uzyskane wyniki
pomiarow lub badan sg
wiarygodne i spetniajg okreslone
kryteria, a tym samym sg
odpowiednie do konkretnego
zastosowania.



Waznosc wynikow

Waznosc Wiarygodnos¢

* Waznosc odnosi sie do oceny, czy * wiarygodnosc odnosi sie do stopnia,
wyniki pomiarow lub badan s3 w jakim mozna ufac uzyskanym
odpowiednie do ich zamierzonego wynikom pomiarow lub badan.

zastosowania. Oznacza to, ze wyniki
muszg spetniac okreslone kryteria
jakosci i byc¢ wiarygodne, aby byty
uzyteczne i przydatne dla swojego
przeznaczenia.

* W przypadku pomiarow
laboratoryjnych oznacza to, ze wyniki
sg doktadne, powtarzalne i zgodne z
ustalonymi standardami i
procedurami.




POMIAR

Wynik

miarodajny/wazny

Wiarygodny- wartosc rzeczywista
mierzonej wielkosci znajduje sie z
okreslonym prawdopodobienstwem
wewnatrz przedziatu:
wyniki pomiaru + niepewnosc

Rzetelny — laboratorium w
trakcie realizacji pomiarow
postepowato zgodnie z dobra
praktyka laboratoryjna

Uzyteczny- pozwala klientowi
laboratorium rozwigzac jego problem
(wynik pomiaru z uwzglednieniem
niepewnosci pomiaru znajduje sie wewnatrz
granicy podanej w specyfikacji)




Waznosc¢ wynikow w laboratorium

* Udokumentowane procedury

Pomieszczenia i warunki srodowiskowe

Wyposazenie — spojnosc pomiarowa

Odstepstwa

Metody po pobierania probek

Zawartosc raportow z badan

Procedura monitorowania (potwierdzania) waznosci wynikow




Procedura monitorowania waznosci wynikow

 Korzystanie z materiatow odniesienia

* Korzystanie z alternatywnego wyposazenia

* Sprawdzanie wyposazenia pomiarowego

* Stosowanie wzorcow kontrolnych

* Sprawdzenia posrednie wyposazenia pomiarowego
* Powtarzanie badan

* Powtorne badanie przechowywanych obiektow

* Korelacje wielkosci dotyczgcych roznych wtasciwosci obiektu
* Przeglad uzyskanych wynikow

* Porownania wewnatrzlaboratoryjne

* Badanie probek slepych.




Procedura monitorowania waznosci wynikow

* Porownania miedzylaboratoryjne:
*Uczestnictwo w badaniach biegtosci

*Uczestnictwo w porownaniach miedzylaboratoryjnych

innych niz badania biegtosci




PT a ILC

» Badania biegtosci (PT proficiency testing) - ocena rezultatow
dziatania uczestnika wzgledem wczesniej ustalonego kryterium,
za pomocg porownan miedzylaboratoryjnych

* Porownania miedzylaboratoryjne (ILC interlaboratory
comparison) — zorganizowanie, wykonanie i ocena pomiarow lub
badan tego samego lub podobnych obiektow, przez co najmnie;
dwa laboratoria, zgodnie z uprzednio ustalonymi warunkami.



Procedura monitorowania waznosci wynikow

Badanie cech . :
Program potwierdzania

waznosci wynikow
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Procedura monitorowania waznosci wynikow

Dane z monitorowania powinny by¢ analizowane, wykorzystywane do
kontroli oraz, jesli ma to zastosowanie, do doskonalenia dziatalnosci

laboratoryjnej.

Jezeli w wyniku analizy danych z monitorowania zostanie stwierdzone
przekroczenie wczesniej okreslonych kryteriow, nalezy podjac
odpowiednie dziatania, aby zapobiec umieszczaniu nieprawidtowych

wynikow w raporcie.




Polityka dotyczgca uczestnictwa w badaniach biegtosci
DA-o5 — wydanie 9 Z 12.04.2023 r-

Spetnienie wymagan dokumentu DA-o5 ,, Polityka
dotyczaca uczestnictwa w badaniach biegtosci, jest
obowigzkowe jako warunek uzyskania/utrzymania

akredytacji.

Spetnianie tych wymagan jest przedmiotem oceny
w procesach akredytacji i nadzoru.



Wymagania PCA w odniesieniu do uczestnictwa
w PT/ILC

* Przed udzieleniem akredytacji - laboratorium powinno przedstawic
dowody uczestnictwa, z pozytywnym wynikiem w przynajmniej w jednym
programie PT reprezentatywnym dla wnioskowanego zakresu akredytacji,
w okresie nie dtuzszym niz dwa lata przed ztozeniem wniosku o akredytacje
(gdy s3g dostepne odpowiednie programy PT) oraz opracowac plan udziatu
w PT na pierwszy cykl akredytacji.

* Po udzieleniu akredytacji - laboratorium jest zobowigzane przedstawiac
dowody dalszego uczestnictwa w programach PT, gdy sg dostepne i
odpowiednie - reprezentatywne dla posiadanego zakresu akredytacji oraz
zgodne z wtasng strategig laboratorium i opracowanym planem
uczestnictwa, obejmujacym biezacy cykl akredytac;ji.



Wymagania PCA w odniesieniu do uczestnictwa
w PT/ILC

* Laboratoria powinny miec uzasadnione argumenty
techniczne, ktore byty dla nich podstawa do okreslenia
poziomu i czestosci uczestnictwa z uwzglednieniem
ryzyka zwigzanego z reprezentatywnoscig uczestnictwa.
Wytyczne na ten temat, w tym zasady dotyczace
okreslenia poziomu uczestnictwa z zastosowaniem
koncepcji ,,obszarow kompetencji technicznych”, s3
przedstawione w dokumencie EA-4/18




Korzysci laboratorium z udziatu w badaniach biegtosci:

* wykazanie i potwierdzenie kompetencji laboratorium

* mozliwosc¢ podejmowania skutecznych dziatan
korygujacych (bazujgc na ewentualnych wynikach
watpliwych i niezadowalajgcych)

* sktadowa dziatan majacych na celu zrealizowanie
wymagan normy w odniesieniu do potwierdzania
Waznosci wynikow



Szacowanie
"8 niepewnosci pomiaru

dr inz. Aneta Antczak-Chrobot
dr hab. inz. Maciej Wojtczak, profesor Pt




Metrologia chemiczna

ISO/IEC Guide 99 -Miedzynarodowy stownik metrologii -Pojecia podstawowe i ogdlne oraz terminy
Z nimi zwigzane (VIM)

* Pomiar — proces doswiadczalnego wyznaczenia jednej lub wiecej
wartosci wielkosci, ktore w zasadny sposob moga byc
przyporzadkowane wielkosci

* Wielkosc - wtasciwosc zjawiska, ciata lub substancji, ktorg mozna
wyrazic ilosciowo za pomoca liczby i odniesienia

* Procedura pomiarowa - szczegotowy opis pomiaru pozostajacy w
zgodnosci z jedng lub wiecej zasadg pomiaru oraz z dang metoda
pomiarowg, oparty na modelu pomiaru i zawierajacy sposob
obliczen niezbednych do otrzymania wyniku pomiaru.




Metrologia chemiczna

ISO/IEC Guide 99 -Miedzynarodowy stownik metrologii -Pojecia podstawowe i ogdlne oraz terminy z nimi
zwiqzane (VIM)

* Wynik pomiaru- zbior wartosci wielkosci przyporzadkowany

wartosci mierzonej wraz z kazdg dostepng informacjg mogacg miec
znaczenie.

Na ogot wynik pomiaru wyrazamy za pomoca wartosci wielkosci
zmierzonej i niepewnosci pomiaru




Metrologia chemiczna

ISO/IEC Guide 99 -Miedzynarodowy stownik metrologii -Pojecia podstawowe i ogdlne oraz terminy z
nimi zwigzane (VIM)

* Niepewnosc pomiaru — nieujemny parametr charakteryzujacy
rozproszenie wartosci wielkosci przyporzgdkowany do wielkosci
mierzonej, obliczony na podstawie uzyskanej informacji

* Niepewnosc wyniku pomiaru obrazuje brak doktadnej znajomosci wartosci wielkosci
mierzonej.

* Wynik pomiaru po korekcji rozpoznanych oddziatywan systematycznych pozostaje
wciqz estymantq wartosci wielkosci mierzonej, a to z powodu niepewnosci
wynikajgcej z oddziatywan przypadkowych i niedoktadnosci korekcji oddziatywan
systematycznych




Zrodta niepewnosci:

* Zmienna zawartos¢ badanego sktadnika w roznych miejscach
probki.
* Sposob i technika pobierania probek.

* Niepoprawnie zdefiniowana wielkosc oznaczana.

* Brak spetnienia wymogu reprezentatywnosci dla pobranej probki.

* Nieprawidtowo zastosowana metoda pomiarowa.
* Btedy systematyczne w odczytach sygnatow analogowych.

* Nieznajomos¢ wptywu wszystkich warunkow zewnetrznych na
wynik pomiaru analitycznego.




Zrodta niepewnosci:

* Niepewnosc zwigzana z kalibracjg stosowanego przyrzadu pomiarowego.
* Rozdzielczosc stosowanego przyrzadu pomiarowego.

* Niepewnosci zwigzane ze stosowanymi materiatami odniesienia lub/i
wzorcami.

* Niepewnosci parametrow, ktore sg stosowane do koncowych obliczen, np.
state fizykochemiczne.

* Zmiennosc¢ warunkow srodowiskowych w trakcie pomiarow.

 Stosowanie upraszczajacych przyblizen i zatozen w metodach
i procedurach pomiarowych.

* Zmiana analityka prowadzacego pomiary.
* Niewtasciwe zaokraglanie wynikow.

* Btedne przenoszenie danych z zapisow laboratoryjnych do sprawozdan.



* Niepewnos¢ standardowa wielkosci wejsciowej u(x) — niepewnosc
wyniku pomiaru wyrazona w formie odchylenia standardowego

* Ztozona niepewnos¢ standardowa u_(y) — niepewnosc okreslana, gdy
wynik jest otrzymywany z wartosci pewnej liczby innych wielkosci.
Jest rowna pierwiastkowi sumy wyrazow, bedgcych wariancjami
tych innych wielkosci z wagami zaleznymi od tego jak wynik
pomiaru zmienia sie wraz ze zmianami tych wielkosci

* Niepewnosc rozszerzona U — wielkosc okreslajaca przedziat wokot
wyniku pomiaru, od ktorego to przedziatu oczekuje sig, ze
obejmuje duza czesc rozktadu wartosci, ktore w uzasadniony
sposob mozna przypisac wielkosci mierzonej




Niepewnosc standardowa

Wyrozniamy dwa typy szacowania niepewnosci standardowej:

* typ A — szacowanie niepewnosci za pomocg statystycznej analizy
wynikow serii badan tego samego obiektu.

Stosuje sie jg wtedy, gdy istnieje mozliwosc przeprowadzenia wielu powtorzen
pomiaru tej samej wielkosci w identycznych warunkach pomiarowych.
Niepewnosc standardowa jest rowna odchyleniu standardowemu srednie;
arytmetycznej, czyli:
u(x) = s(x)
gdzie:
U (x) — niepewnosc standardowa wielkosci wejsciowej (wartosci pomiarowej),

s (x) — odchylenie standardowe sredniej arytmetyczne;.




Niepewnosc¢ standardowa

* typ B — szacowanie niepewnosci za pomocg srodkow innych niz metody statystyczne,
poprzez obrobke zbiorow wynikow uzyskanych:

"we wczesniejszych analizach i pomiarach,

nze specyfikacji dostarczanych przez producenta (naczynia miarowe,
stosowane odczynniki, przyrzady pomiarowe),

»z danych na temat wartosci referencyjnych, zaczerpnietych z
pismiennictwa,
"z danych uzyskanych ze swiadectw wzorcowania.




Ztozona niepewnosc standardowa

Ztozona niepewnosc¢ standardowa wyniku pomiaru y, jest suma
niepewnosci parametrow, ktore wptywajg na wartosc wyniku analizy.

Najczesciej niepewnosci typu A i typu B wystepujg rownoczesnie,
wowczas wartosc ztozonej niepewnosci standardowej jest obliczana ze
WZOru:

uc(y)=\/u9251 +ug, + -0+ uz

gdzie:

U, (y) — ztozona niepewnosc standardowa wyniku pomiaru,

U (X, ), U(x,), u(x,)—niepewnosci standardowe typu A lub typu B wielkosci wejsciowych,
y —wynik analizy (pomiaru),

X, , X, .- X, — Wielkosci wejsciowe (wartosci pomiarowe).

17 20



Niepewnosc rozszerzona

Miarg niepewnosci rozszerzonej jest przedziat ufnosci wokot
wartosci zmierzonej, W ktorym Z okreslonym
prawdopodobienstwem znajduje sie wartos¢ prawdziwa
wielkosci mierzonej.

NiepewnosC rozszerzong otrzymuje sie mnozac niepewnosc
standardowa przez wspotczynnik rozszerzenia k:

U=k *u_y)

gdzie:
U, (y) — ztozona niepewnosc standardowa wyniku pomiaru,

k — wspotczynnik rozszerzenia (wartosc liczbowa, ktora zalezy od przyjetego poziomu
prawdopodobienstwa oraz rozktadu zmiennej losowej. Wartosc wspotczynnika rozszerzenia

wybierana jest najczesciej z przedziatu 2 - 3).




Niepewnosc rozszerzona

A\ 4

A
\ 4
A

v

gdzie:

U — niepewnosc rozszerzona wyniku pomiaru,
y —wartosc oczekiwana (mierzona/prawdziwa),
Y, — Wartosc zmierzona (wynik pomiaru).

yp+U




Btad pomiaru # Niepewnosc pomiaru

* Btad pomiaru jest to roznica miedzy wartoscig zmierzona
a oczekiwang.

* NiepewnosC pomiaru jest przedziatem, w ktorym z
okreslonym prawdopodobienstwem znajduje sie wartosc
prawdziwa wielkosci mierzonej.




Btad pomiaru # Niepewnosc pomiaru

btad pomiaru (roznica)

v

Niepewnosc pomiaru

(przedziat niepewnosci)
+U

\ 4

v

gdzie:

U — niepewnos¢ wyniku pomiaru (analizy),
y —wartosc oczekiwana (mierzona),

Y, — wartos¢ zmierzona (wynik pomiaru).




Wynik koncowy
* Jasno zdefiniowana procedura pomiarowa

» Okreslenie wartosci oznaczonej wraz z jej
jednostka

* Wynik wraz z wartoscia rozszerzonej niepewnosci
(y + U wraz z jednostkami dla y i U)

» Wartosc wspotczynnika k, dla ktorej obliczono
wartosc rozszerzonej niepewnosci




Praktyczne aspekty szacowania
niepewnosci metody oznaczania

polaryzacji buraka cukrowego metoda
zimnej dygestii wodnej z klarowaniem
siarczanu glinu - ICUMSA GS6-3
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#4 |CUMSA
Metoda GS6-3(1994)

Oznaczanie polaryzacji buraka cukrowego

metoda zimnej dygestii wodnej

z klarowaniem siarczanem glinu - oficjaina
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1

Metoda stosuje si¢ do Swiezej 1 zamrozonej miazgi bu-
raka cukrowego przygotowanej do polarymetrycznego
oznaczenia sacharozy (polaryzacji).! Krajanka musi by¢
dobrze rozdrobniona.

.

W icumsa Cel oznaczenia
Metoda GS6-3(1994)
Oznaczanie polaryz:
metoda zimnej dyge:
z klarowaniem siar

2 Zakres stosowania

W tej] metodzie, ktéra moze by¢ podstawa kontraktow
zakupu burakéw cukrowych, mierzy si¢ skrecalno$¢ op-
tyczna (polaryzacje) péinormalnego roztworu dygestyj-
nego miazgi buraczane). Polaryzacje wyraza si¢ w °Z

1  Cd cznuczenia

tn culzowegn prrypomsame) do polarymeincings  Ta shroealosds opeytama odgovisds Wi Migdzynarodowej Skali Cukrowe;.
i;.-;k‘...;':1|'-:‘; t.".':-‘.lv:l- polacyzacy)' Kaaganka mei by ":;AIII -.'. kali & .1:- ~v“I ‘-(" wscpeies “,“ s
' k Ay SL00r U [
i b v | ' i
I | wJposd

3.2 ,,Péilnormalny roztwér cukrowy” sporzadza si¢ z
odwazki miazgi buraczanej i porcji roztworu siarczanu
glinu tak dobranych, aby stezenie miazgi buraczanej w

3 Definicie

3 Nermadoy rosiwic | cdkrowr”  awin " ekstrakcie (dygeracie) odpowiadato pétnormalnej od-
f ] ™ e { ) f
pscrns C. P e ‘ wazce sacharozy (13 g/100 ml).
hcowe ) e 1 I Odposisds W oice Sulrs W kbiroweym Nillrace
- . L £ Odezynnikl | muteriady - - . ., . . .
52, Pidnsemalny roetwar culoreawy™ sporgples sig ¢ UzywaZ widy dejunimowane) lud o pod NL".] \Vil?.n]CJSZﬂ l]ledokladnosc W lrlc{OdLlc él[llrle‘l d}'ge-

w12k Sobianych. aby wchaa@Resers bunceme, w51 Siaversa gion— ALs0 -1l S jest zwigzana ze zmienng objetoScia soku w miaz-
e e T - ae e - ol dze€. Zalezy ona od zawarto$ci migzszu i wynosi zwykle
ik i i s s e mo aimeerons, o gl migdzy 20,7 a 23 ml w 26 g miazgi.?
e
pr e ap perme ke E il b ot gy

alz odwatks mewg (Scznew ¢ sokiem

Ze wzgledu na trudnodci w ocenie obj¢tosci soku ilosé

B it S, o ool dodawanego siarczanu glinu jest okreslana zazwyczaj

ottt ol umowami - Kontraktacyjnymi migdzy sprzedawcy, a

e 100 5 : . nabywca. Wigkszosci krajéw europejskich tego rodza-

e | “ ju umowy zakladajg objetos¢é soku 23 ml. W sumie z
13 Podstaws punkis 1M "7 Mipdco narsdowej ,.,. g 00 |

objetoScia 177 ml roztworu dodanego z pipety daje to
tacznie 200 ml. Nie ma na ten temat uzgodnieri miedzy-
narodowych.
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6.7 Kwarcowe piytki kontrolne — nominalna skre-
ol calno$é okoto 10 lub 20 °Z. Uzywaé ptytek certyfiko-
wanych przez miarodajne instytucje (np. Physikalisch-
i Technische Bundesanstalt, Braunschweig, Niemcy) lub Zamkng¢ pokrywke miksera, uruchomi¢ silnik i mikso-
ifl plytek, ktore porownano z certyfikowanymi. waé przez co najmniej 90 sekund przy 12000 do 15000

obr./min. 2dja¢ szklana nasadke z dolnego napedu
- miksera i tacznik napgdowy od spodu nasadki zatkac
ot e 65 La'rzm.:l Wodna ~ temoSIAtoWaNs O lemperatuzs korkiem gumowym. Poluzowaé pokrywke i umiescic
b i A0 2= 0.5, NIRRT . . . : ks e e
ks nasadke z roztworem w zimnej faZzni wodnej.
ahsee ey payeaplan acasgln oo RS, Do dygestii wodnej w okoto 20 °C w przypadku braku

o S il st £ ol S . miksera nalezy przyrzadzac szczegélnie drobng miazge.
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OO R ek B oprdhlkg Byl saces iy, Odeadnd . J % o
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| — 8.1 Przygotowanie i klarowanie roztworu probki. Z
2 P et s Pl - dObrze wymieszanej proby odwazy¢ na kartk¢ z perga-
i e i R minu dokladnie 26 + 0,05 g miazgi buraczanej, Swie-

v
f.a Mlik=er, Sk 1 b oy |y TR TR i Wykenanie "nullﬂ

h le?fl: 1.2 Froypabewanie camiradone | filaigl Pougpo

it A, i s o T e L,;",'“,:','_";_:f_:'_:_;':“ e ikl 701 Zamrozonej lub rozmrozonej. Wazenie nie powinno
sETH |I- i, eheions ik .'\- L1E. e ek ldini: Th :l.l:" a 1# ST TR ” - * 9. @ ¥ e >
e - el oo o . vl (TWAC diuze) mz 5 minut. Miazge wraz z pergaminem

e ' :.“.,.!.'“_:!;'_,;:,J,L, umiesci¢ w szklanej nasadce miksera. Dolac z pipety 177ml=176,77g
e automatycznej (6.4) 177 + 0,35 ml roztworu siarczanu g 35mi=0,3495g
glinu lub inna ustalong objgtos¢ (patrz punkt 3.2).
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Szacowanie niepewnosci

* jednorodnosc proby

* powtarzalnos¢ metody

* Odtwarzalnosci metody / odtwarzalnos¢ wewnatrzlaboratoryjna metody
e odzysku

* niepewnosc aparatury pomiarowej (wagi, polarymetru, konduktometru,
termometru.....)

Wyznaczenie ztozonej niepewnosci pomiaru
Wyznaczenie rozszerzonej niepewnosci pomiaru




Jednorodnosc¢ proby

Badanie jednorodnosci proby wykonac¢ zgodnie z pkt. 7.1

metody ICUMSA GS6-3

* Wykonac analizy kilku (np.4) serii 6-8 powtdrzen prob
miazgi buraczanej




Powtarzalnos¢ metody

e Powtarzalnos¢ metody wyznaczyc¢ na podstawie analizy miazgi
buraczanej o roznej zawartosci sacharozy (rézne poziomy zawartosci
sacharozy w miazdze/ile serii?/ile powtorzen?)

* Analiza statystyczna na obecnosc¢ ,,btedow grubych” (btedy te sq pomiarami,
ktore odbiegajqg od pozostatych i nie powinny byc¢ uwzgledniane w obliczeniach).




Odtwarzalnos¢
Odtwarzalnos¢ wewnatrzlaboratoryjna metody

e Odtwarzalnos¢ wewnatrzlaboratoryjng metody wyznaczyc na
podstawie analizy tej samej miazgi buraczanej.

Zmiennos¢ warunkow:
* w roznych dniach
* przez roznych analitykow

 Badania miedzylaboratoryjne




Badanie odzysku

 analiza prob miazgi buraczanej fortyfikowanej (wzbogaconej) czystym
roztworem sacharozy

* rozne poziomy fortyfikacji/ilos¢ powtdrzen?/

* analiza odzysku w probach o réznej zawartosci wyjsciowej sacharozy




Niepewnosc¢ aparatury pomiarowej
* niepewnosc wagi (przy wazeniu miazgi, odczynnika klarujacego)
* niepewnosc polarymetru

* niepewnos¢ konduktometru Wykorzystanie informacgji

o 7 7 > 4 . .
* niepewnoéé termometru ze swiadectw wzorcowania

* Itp..




Wyznaczenie ztozonej niepewnosci pomiaru

— 2 2 2 2 24 24

gdzie:

U,--niepewnosc powtarzalnosci
Uodrw - Niepewnosc odtwarzalnosci
Uy, - Niepewnosc wagi

u, -niepewnosc polarymetru
Uodz,, - Niepewnosc odzysku

Ujeq - Niepewnosc jednorodnosci




Wyznaczenie rozszerzonej niepewnosci pomiaru

* Rozszerzong niepewnosc wyniku pomiaru U na podstawie wzoru:

U=k-u
gdzie:

* k— wspotczynnik rozszerzenia, (k =2)

* u — ztozona standardowa niepewnosc pomiaru




Pytania ?
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