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Streszczenie: Procedury walidacji i weryfikacji laboratoriéw
badawczych powinny by¢ zgodne z wymogami prawnymi uj¢tymi
w normach. Kazde laboratorium badawcze musi dolozy¢ staraf,
aby badania i pomiary byly wykonywane rzetelnie, zgodnie
z aktualnym stanem wiedzy. W artykule przedstawiono wymogi
norm, ktére dane laboratorium powinno przestrzegac.
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1. WPROWADZENIE

Istnieje wiele wskaznikéw sktadajacych si¢ na ,,jakos¢”
badan laboratoryjnych, potwierdzajacych kompetencje
personelu laboratorium, a takze wlasciwy dobér technik
i metod pomiarowych.

,Jako$¢”, jak okreslit grecki filozof Platon, to pewien
stopien  doskonato$ci. Zatem kazde przeprowadzone
w laboratorium badanie nalezy przeanalizowaé pod katem,
czy w laboratorium mozliwe jest uzyskanie precyzyjnego
i powtarzalnego wyniku badania. Obowigzkiem kazdego
laboratorium jest zapewnienie odbiorcy badania, iz
stosowana metoda pomiarowa jest odpowiednia do
okres$lnego zastosowania (PN-EN ISO/IEC 17025:2005 [1],
PN-EN ISO 10012:2004 [2] ). Wedlug normy PN-EN
ISO/IEC 17025:2005 walidacja jest potwierdzeniem przez
zbadanie i przedstawienie obiektywnego dowodu, Ze zostaty
spetnione wymagania dotyczace zamierzonego
zastosowania. Jest potwierdzeniem, Zze procedura uzyta do
wykonania konkretnego testu jest odpowiednia do
zamierzonego celu.

Celem niniejszego artykutu jest przedstawienie pojec
walidacji 1 weryfikacji metod pomiarowych.

2. WALIDACJA A WERYFIKACJA

Walidacja jest procesem monitorowania badania,
procedury lub metody. Na biezaco ocenia wyniki pomiaréw,
zapewnia ich odniesienie do wzorcéw poprzez stosowanie
wlasciwych narzedzi pomiarowych a takze system
sprawdzen i poréwnan (trasabilno$¢). Gruntowna znajomos$¢
metody pomiaréw i badan daje mozliwos$¢ jej doskonalenia,
adaptacji do specyficznych potrzeb zleceniodawcy, pozwala
na uzyskanie danych do oszacowania budzetu niepewnosci
pomiaru, a takze pozwala na prawidlowa interpretacje
uzyskanych wynikéw. Co wazniejsze walidacja metod
dostarcza informacji o kompetencjach technicznych
personelu laboratorium, a takze informuje o ewentualnym
ich doszkoleniu.

Weryfikacja natomiast, to proces jednorazowy,
przeprowadzany w celu wustalenia lub potwierdzenia
oczekiwanej wydajnosci testu przed jego zastosowaniem
w laboratorium. Weryfikacja oznacza sprawdzenie testu
w danym laboratorium.

2.1. Podzial walidacji

Walidacja, ktérg przeprowadza producent danego
urzadzenia to walidacja podstawowa. Natomiast walidacja,
przeprowadzana przez laboratorium to walidacja wtérna.

Walidacja podstawowa — zgodnie z PN-EN ISO/IEC
17025:2005 obejmowaé powinna:

e Okreslenie cech charakterystycznych metody,
okreslenie parametréw takich jak: liniowo$¢, powtarzalnosc,
odtwarzalnos¢, a takze odpornos$¢ na czynniki zewnetrzne.

e Specyfikacje wymagan - nalezy okresli¢ parametry,
w jakich warunkach metoda ma dziala¢ oraz z jaka
czutoscia.

Walidacja wtérna — jej zadaniem jest dokonanie oceny,
czy dana metoda pomiarowa z jej parametrami
analitycznymi moze by¢ stosowana w rutynowej pracy
laboratorium.

2.2. Parametry oceniane w procesach walidacji
i weryfikacji metody pomiarowej

Doktadno$¢ (accuracy) — oznacza
z warto$ciami uzyskanymi metodami
Powinna by¢ sprawdzana odpowiednimi urzadzeniami
kontrolnymi, a takze poprzez poréwnania
migdzylaboratoryjne Miarg poprawnosci jest catkowity btad
systematyczny, czyli réznica migdzy wynikiem badania
a warto$cig odniesienia. Jako kryterium doktadnosci
przyjmuje si¢ liczbg obliczong wedtug wzoru:

,»2godnos¢”
referencyjnymi.

;. liczba wynikéw prawidtowych
doktadnos¢ = Y P Y

x100% (1)

liczba wszystkich wynikow

Precyzja (precision) — zgodno$§¢ wynikéw serii pomiaréw
przy uzyciu danej metody. Miernikiem precyzji dla metod
ilosciowych jest odchylenie standardowe (wzdr (2)). Miarg
precyzji jest powtarzalno$¢ i odtwarzalnos¢.
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Powtarzalno$¢  (repeatability) — zgodno$¢  wynikéw
uzyskanych w tych samych warunkach, w tym samym
laboratorium i przez t¢ sama osobe w krétkim czasie. Jako
miar¢ powtarzalnosci przyjmuje si¢:

liczba "powtérzonych"wynikéw zgodnych
powtorzonych wynkow 2g0dty® x 100%.  (3)
catkowita liczba wynikow

powtarzalno$¢ =

Odtwarzalno$¢ (reproducibility) — precyzja w warunkach
odtwarzalnos¢, tj. w réznych laboratoriach, ta samg metoda,
przez rézne osoby, w dlugim okresie czasu. Jako miare
odtwarzalnosci przyjmuje si¢:

liczba "odtworzonych"wynikéow zgodnych

x 100% . (4)

odtwarzalno$¢ =
catkowita liczba wynikéw

Odpornos¢ metody (ruggedness) — wptyw zmiany warunkéw
srodowiskowych na stabilnos¢ wynikéw.
Na uzyskane wyniki pomiaréw majg wptyw:
- niedoktadno$¢ narzedzi pomiarowych,
- niescisto§¢ w wykonywaniu danej procedury pomiarowe;j,
- wptyw czynnikéw losowych.

2.3. Kiedy nalezy przeprowadza¢ walidacje metody?

Metoda powinna by¢ walidowana, kiedy nalezy
wykazaé, ze jest ona odpowiedna do konkretnego problemu.
Moze to dotyczy¢: wprowadzenia nowej metody,
jej udoskonalenia lub zastosowanie do innego, nowego
problemu, a takze, kiedy kontrola jako$ci wykaze, iz dana
metoda nie jest niezmienna w czasie. Walidacje
przeprowadza si¢ takze wtedy, gdy dana metoda pomiarowa
ma zosta¢ zastosowana przez inny personel i na innej
aparaturze.

3. PROCEDURA WALIDACJI

3.1. Plan walidacji

Przed przystapieniem do walidacji nalezy opracowac
plan, ktéry bedzie uwzgledniat:

* rodzaj metody: jakosciowa, ilosciowa,

e rodzaj wyposazenia niezbednego do wykonania
danego badania,

» okreSlenie wartodci referencyjnych,
na podstawie metod odniesienia,

e wskazanie personelu laboratorium, ktéry bedzie
przeprowadzatl dane badanie, a takze interpretacje wynikow,

*  okreslenie czasu wykonywania danego badania.

ustalonych

3.2. Protokét walidacji
Po zakonczeniu badan walidacyjnych nalezy
skomplementowa¢ cala dokumentacj¢ zrédlowa oraz wyniki

przeprowadzonych badan. Laboratorium moze samo
zadecydowa¢ o  sposobie  zapisywania ~ wynikéw
pochodzacych z przeprowadzonej walidacji. Wyniki mozna
przedstawi¢ w formie opisowej lub w postaci tabeli.
Jednakze w protokole powinna si¢ znalezé: informacja
o zastosowanej metodzie badawczej, celu badania, spis
przyrzadéw pomiarowych wykorzystanych podczas badania
(nazwa, producent), dane 0s6b wykonujacych
i sprawdzajacych pomiary, a takze podpisy o0séb
upowaznionych do zatwierdzenia walidacji metody.

3.3. Rewalidacja

Rewalidacja zalecana jest po wprowadzeniu istotnej
zmiany w metodzie badawczej. Jej zakres ustala
laboratorium. Rewalidacj¢ wykonuje si¢ w nastepujacych
przypadkach:

e zmiany wyposazenia pomiarowo — badawczego lub
zmiany jego lokalizacji,

e zmiany warunkéw S$rodowiskowych, w ktérych
wykonywane sg badania,

e zmiany personelu wykonujgcego pomiary.

4. PODSUMOWANIE

Walidacja jest procesem sprawdzajacym spelnianie
przez laboratorium okre§lonych kryteriéw. Stata si¢ ona
standardem nie tylko w normach technicznych, ale takze
w przepisach prawnych, aczkolwiek, zaden dokument nie
wskazuje na czgstotliwo$¢ jej przeprowadzania. Jest ona
jednak niezb¢dna do potwierdzenia poprawnosci danej
metody i jej monitorowania. Walidacja odpowiada na
pytanie: ,czy dany test dziala w naszym laboratorium?”.
Walidacja, jako proces ciagly, rozpoczyna si¢ w chwili
testowania nowego  produktu, nowego stanowiska
laboratoryjnego, nowej procedury pomiarowej i konczy
w chwili jego zatrzymania. Status procesu ,,walidowanego”
oznacza, ze proces ten pozostaje pod statg kontrolg [3].
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VALIDATION AND VERIFICATION OF THE MEASUREMENT METHOD

There are many indicators of the "quality" of laboratory tests confirming the competence of laboratory staff as well
as the technologies used. Validation is the process of monitoring a test, procedure or method. It proves that the laboratory

controls the method and gives reliable results.

Verification, whereas, is a one-off process, carried out to establish or confirm the expected performance of the test
before applying it in the lab. Verification means checking the test in a given laboratory.

The laboratory, while testing a given product, should be sure of the results obtained. Its duty is to confirm laboratory
staff competences and ensure the recipient of the results that the measurements methods are appropriate. The use of well-
described and tested methods does not automatically give a guarantee of obtaining reliable results. Therefore, the laboratory
should control the quality of performed tests in order to be able to prove that it is able to meet the acceptance criteria

described in the methods used by it.
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