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Streszczenie

Omowiono sposob oceny statystycznej stosowany w procedurach stuza-
cych badaniu osiagnigcia bieglosci przez laboratorium badawcze, czyli
wymaganych kompetencji technicznych i organizacyjnych W tym celu
powinno by¢ w nim wdrozone systemowe podej$cie w zakresie organizacji
i prowadzenia badan laboratoryjnych, ktére postuguje si¢ wspotczesnymi
zasadami zarzadzania i wykorzystuje metody statystyczne do tworzenia
i oceny doktadnosci wynikoéw pomiaru.

Stowa kluczowe: laboratorium badawcze, akredytacja, biegtos¢, procedura
badan, wskazniki doktadnos$ci, poréwnywalnos¢ i akceptowalnosé rezulta-
tow, wymagania norm mig¢dzynarodowych.

Statistical system for ensuring the evaluation of
technical competences of testing laboratories

Abstract

It is shown that in order to achieve technical competence of a testing
laboratory needed is to introduce a system approach for organizing and
conducting laboratory tests, guided by the principles of modern management
and using the statistical methods for establishing and evaluating the accuracy
of results. Modern statistical approaches include: application of statistical
indicators of accuracy of techniques that are able to evaluate influence as
random and systematic effects, using the parametric model of variances for
assessing the accuracy of results obtained in the same laboratory and
model of variance component when assessing the accuracy of results
in interlaboratory experiments; application of statistical models of test
results, which are focused on definition of various indicators of accuracy
depending on current tasks; estimation of equal influence factors in laboratories
when analyzing the intermediate precision measures; estimation of acceptability
of the results; estimation of uncertainty on statistical indicators without
analyzing sources of influence quantities.

Keywords: test laboratory, accreditation, technical competence, test
method, indicators accuracy, comparability and acceptability of results,
requirements of international standards.

1. Wprowadzenie

Wozrastajace wymagania uzytkownikow i coraz silniejsza kon-
kurencja producentéw produktéw spowodowana globalizacja
rynku $wiatowego doprowadzity do koniecznosci kompleksowego
badania ich parametréw. Podczas takich badan wystgpuja rowno-
cze$nie, czesto sprzeczne, interesy klientow i dostawcow. Opra-
cowano zasady wzajemnego uznawania wynikdw oceny jakoS$ci
wyroboéw (oceny ich zgodnosci z wymaganiami). Ich stosowanie
nie jest mozliwe bez dobrze funkcjonujacych niezaleznych labora-
toriow badawczych o wysokim poziomie profesjonalnym. Wza-
jemne uznawanie wynikow badan moze by¢ oparte tylko w opar-
ciu o potwierdzone kompetencje techniczne takich laboratoriow
[1], uzyskiwane w procesie ich akredytacji. Szczegodlnie wazna
rolg odgrywa tu doktadnos¢ i wiarygodnos¢ wynikow badan, ktore
umozliwiaja ich poréwnywalno$¢. W tym celu laboratorium musi
osiggna¢ odpowiednie warunki przeprowadzania badan i utrzy-
mywac je jako niezmienne oraz stosowa¢ kompleksowo wspot-
czesne metody statystyczne w przetwarzaniu wynikow pomiarow.
Nawet przy ograniczonym zbiorze danych ujecie statystyczne
przyczynia si¢ do lepszego zrozumienia przebiegu i przyczyn
zmiennosci czynnikow wplywajacych na doktadno$é i wiarygod-
nos$¢ wynikow [2] oraz umozliwia uzyskanie zgodnosci i porow-
nywalnosci badan [3] wykonanych w r6znych laboratoriach.

Duza liczba przepisoOw dotyczacych procesu prowadzenia badan
i wymagan, ktére ma spelni¢ laboratorium, utrudnia ogarnigcie
catosci zagadnien. Ponizej przedstawiono w jednolity i zwarty
sposob system oceny statystycznej, wspolczesnie stosowany do
oceny bieglosci laboratorium przy jego akredytacji i kontroli.

2. Procedura badan i jej jakos¢

Jakos$¢ procedury badan i jej realizacja wplywajg na jako$¢ wy-
nikoéw. Przy ocenie przydatnosci procedury weryfikuje si¢ mozli-
wos$¢ jej stosowania dla badanych obiektéw przy mogacych wy-
stapi¢ czynnikach wplywajacych. Przy stosowaniu danej procedu-
ry kontroluje si¢ uzyskiwane wyniki, w tym na podstawie udziatu
we wspdlnych eksperymentach mig¢dzylaboratoryjnych. Poprzed-
nio, do oceny parametréw uzyskiwanych wynikow wystarczyto
wykonaé eksperyment tylko w danym laboratorium. Najnowsze
przepisy certyfikacji wymagaja przejscia do innych form takiej
oceny, w szczegdlnosci wykonanie wspolnego eksperymentu
w celu bardziej obiektywnego wyznaczenia doktadnosci.

Zaleznie od celu badan stosuje si¢ odpowiednie statystyczne
modele analizy wariancji [6] oraz rozne rodzaje wskaznikow
doktadnosci. Zaktada si¢, ze kazdy wynik pomiaru y jest suma
trzech sktadnikéw (o réznych nazwach stosowanych w réznych
dziedzinach), tj.:
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y:m§+B+e, (1)

gdzie: m-- estymator warto$ci mierzonej, B - przesuniccie (bias)
y

tej warto$ci (poprawnos¢ lub blad systematyczny), e - wypadkowe
oddziatywanie losowe réznych wielkosci (precyzja, niepewnoS$é,
btad przypadkowy).

Wzajemne relacje tych sktadnikow pokazano na rys. 1.
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Rys. 1. Podstawowy statystyczny model wyniku pomiaru
Fig. 1. Basic statistical model of the measurement result

3. Model systemu zapewniania jakosci badan
laboratoryjnych

Zapewnienie jakos$ci i oceng wykonywanych badan laboratoryj-
nych mozna uzyskaé stosujgc podejscie systemowe. Rysunek 2
przedstawia model takiego systemu.
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Rys. 2. Model systemu zapewnienia jakosci badan laboratoryjnych
Fig.2.  Model of the system of quality assurance of laboratory tests
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Jego podstawe stanowi doktadnos¢ uzyskiwana we wspolnym
eksperymencie [4]. Jest to obiektywne narzedzie do scharaktery-
zowania aktualnej jakosci organizacji i sposobu przeprowadzania
badan laboratoryjnych. Przy realizacji modelu trzeba przede
wszystkim wzig¢ pod uwage podejscia zapewniajace doktadnosé
parametrow metrologicznych wykorzystywanych metod badan.
Obejmuje to tez wspolne eksperymenty shuzace ocenie precyzji
i prawidlowosci wynikow badan [5]. Omoéwimy pokrotce kolejne
procedury badan ujgte w modelu systemu z rys. 2 i sposoby ich
oceny statystyczne;j.

Wspolny eksperyment oceny dokladnosci

Wspdlny eksperyment jest fizyczng realizacja przyjetej proce-
dury stuzacy do oceny doktadnos$ci. Bierze si¢ pod uwage mozli-
we kombinacje warunkéw badan w laboratoriach. Pozwala to
wyznaczy¢ statystyczne whasciwosci metody. Do przeprowadzenia
wspolnego eksperymentu angazuje si¢ p laboratoriow.

Eksperyment szacowania dokladno$¢ wynikow

Szacowanie doktadnosci wynikéw badan eksperymentalnych
uzyskanych przez laboratoria w danych warunkach obejmuje
wyznaczanie dwu odchylen standardowych: dla powtarzalnosci

(repeatability) o, i dla odtwarzalnosci (reproducibility) o,. Na

tej podstawie ocenia si¢ rozbiezno$¢ migdzy laboratoriami, tj.
spelnianie warunku powtarzalnosci w laboratoriach. W warunkach
powtarzalnos$ci statystycznej sprawdza si¢ jednorodno$¢ wariancji
wynikow w laboratoriach. Prowadzenie wspolnych eksperymen-
tow pozwala rowniez zbada¢ chwilowe wskazniki precyzji (inter-
mediate precision), oddzielnie dla kazdego z czynnikéw wptywa-
jacych. Podstawowym zatozeniem jest to, ze wptyw poszczegol-
nych czynnikow jest jednakowy we wszystkich laboratoriach.
Najpierw nalezy wigc to sprawdzi¢ stosujac testy statystyczne (np.
analizg¢ ANOVA), potwierdzajace spehienie takich warunkéw.
Wskazniki  doktadnosci metod pomiarowych stosowanych
w procedurach badania biegtosci laboratoridw zestawiono na rys. 3.

Doktadnosé
Accuracy
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Trueness Precision
Systematyczny || Systematy- | | Powtarzal-| | Posrednie Odtwarzal-
biad czny btad -nosé miary - nosé
laboratorium metody precyzji .
. Bias of the Ret?iﬁtata' Intermediate Re%riﬁtdum—
Laboratory bias || = ement y measures of y
method the precision
Rys. 3. Miary doktadno$ci metod pomiarowych

Fig. 3.  Measures of the accuracy of measurement methods
Eksperyment szacowania poprawnos$ci wynikéw

Gwarancja poréwnywalnosci wynikéw badan z réznych labo-
ratoriow jest przeprowadzenie eksperymentu szacowania po-
prawnosci wynikéw wraz z ich precyzjg. Przy ocenie poprawno-
$ci procedury nalezy wyeliminowa¢ takie wptywy bledow labo-
ratorium zwigzane z organizacja eksperymentu, ktore w tym
laboratorium pozostaja stale, ale sa nieznane, lub niekontrolowa-
ne. Warunki wspolnego eksperymentu pozwalaja oszacowac
statystyczng ocen¢ poprawnosci. Réznice wynikow sg spowodo-
wane przez niedoskonalo$¢ procedury badan J, dalej zwane
przesuni¢ciem (ang. bias) wyniku danej metody pomiaru, czyli
jej bledem systematycznym. Do oceny tego przesunigcia uzywa
si¢ wskaznikow precyzji. Dlatego tez eksperyment oceny po-
prawnosci poprzedza si¢ eksperymentem szacowania precyzji.
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Eksperyment wewnatrz-laboratoryjny

Drugim powodem przesunigcia wartosci wyniku pomiaru,
oznaczonego jako 4 (o angielskiej nazwie laboratory bias), jest
sposob organizacji procesu badan w danym laboratorium, Wedhug
normy PN/ISO 5725-1[5] laboratorium traktuje si¢ kompleksowo
jak rodzaj pewnego systemu, lub przyrzadu pomiarowego, obej-
mujacego tez operatora. Oceng wartosci 4 i1 sktadowej przesunig-
cia B dla kazdego laboratorium wyznacza si¢ w eksperymencie
wewnetrznym z wykorzystaniem ustalonych dla danej metody
wskaznikow doktadno$ci. Estymacji tych wskaznikow dokonuje
si¢ stosujac probke wzorcowa (standard sample SS), lub dane
z takich samych pomiardw w laboratorium referencyjnym
(reference laboratory RL).

Wystarczalno$¢ wskaznikow statystycznych

Podejscie statystyczne stosuje si¢ nie tylko do wyznaczenia
miar ilosciowych charakteryzujacych dokladnos¢ wartosci mie-
rzonej, ale takze i do iloSciowej oceny rozproszenia wartoSci
obserwacji. Charakteryzuje ona niezawodno$¢ oceny wariancji
probki i tym samym niezawodno$¢ poréwnywania réznych labora-
toriow wedtug wskaznika ich stabilnosci.

Kazda uzyskana warto§¢ wariancji precyzji w danej procedurze
badan bedzie istotna statystycznie tylko przy wystarczajaco duzej
liczbie obserwacji. Krytyczne jest wigc okreslenie minimalnej
liczby laboratoridéw p uczestniczacych w eksperymencie i mini-
malnej liczby obserwacji pomiarowych #n w nich wykonywanych.
Wiasciwe rozwigzanie tego problemu decyduje o tym, czy otrzy-
mywana warto$¢ parametru statystycznego jest wystarczajaca.
Odchylenie standardowe wariancji ¥(s®) zalezy od n. Mozna wigc
ustali¢ liczbe obserwacji » wymagana do uzyskania spojnych
oszacowan s°, dla ktorej odchylenie V(s®) bedzie dostatecznie
mate. Dla wielkosci znormalizowanej i scentrowanej o ekspery-
mentalnym odchyleniu standardowym s probki, przedziat ufnosci
obejmujacy 95% wartosci okresla si¢ wedtug zaleznosci:

P[-4<(s—0)/c<+4]=095. 2

Rozproszenie danych p laboratoriow charakteryzuje ocena s,

0 wariancji
2

V)= 2p?nW—1).

Woéweczas parametr 4, = A ze wzoru (2) przyjmie warto$¢

4= 1,96

" \2p(n-1)

Przy szacowaniu A trzeba uwzgledni¢ o, i o,. Wowczas para-

metr Ap = A wynosi:

Ap = 1,96\/{17[1 +n(72 —1)]2 +(n —1)(p—1)}/[2}/4n2(p—1)17] 3)

gdzie y=0pg /Gr'

Wzor (3) obowiazuje nie tylko dla oceny wariancji odtwarzal-
nos$ci wynikow, ale rowniez i dla chwilowych miar precyzji.

Okreslenie wystarczalno$ci oceny statystycznej jest istotne
i przy wyznaczaniu $rednich wartosci réoznych ocen poprawnosci
B. We wspolnym eksperymencie ocenia si¢ nie tylko warto$¢
przesunigcia d danej procedury, ale takze, czy ocena ta jest istotna
statystycznie. Jezeli ustali sig, ze J jest znaczace statystycznie, to
nalezy okresli¢ maksymalng warto$¢ J,,, ktora w wynikach ekspe-
rymentu mogta by pozosta¢ nierozpoznana z pewnym prawdopo-
dobienstwem. Tak wigc dyspersje warto$ci $redniej wynikow
wszystkich eksperymentow okresla wzor:
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[w; _a;}a,%
o*(3)= V(S)— N _ {n(ﬁ - 1)+ 1}0_2 )

pn y2on 8

Ze wzoru (4) wynika, ze V(S), a wige 1 9, zalezy od 0—12?, 7,

a rowniez od p i n. Wskutek tego przedziat niepewnos$ci oceny
przesunigcia (bias) mozna opisa¢ prawdopodobienstwem:

Pls— Aoy <5<+ Aoy [=095.

2 —
gdzie: A= 1,96 | ~U*L
Y pn

Whioski o istotnosci tej oceny zaleza od wzajemnego potozenia
zera 1 przedziatu ufnosci na osi J. Poniewaz w przypadku ideal-
nym ¢ = 0, to wowczas przedziat ufnosci dla réznicy (5'7 5) obej-
mujacej warto$¢ zero wskazuje, ze przesunigcie charakterystyki
procedury przy a = 0,05 jest statystycznie nieznaczace.

Przy liczbie laboratoriow p > 20 i n > 2 zwigkszenie p i n zwykle
nie zmienia niepewnos$ci oceny wynikow (j. oceny ich rozrzutu,
wyrazanego przez dyspersj¢). Uzyskanie doktadnosci 30...15%
wymaga by 8 <p < 15, a przy p = 5 niepewno$¢ oceny moze osiagnac
60%.

Podobnie rozwigzuje si¢ problem wyboru liczby obserwacji n
w eksperymencie wewnatrzlaboratoryjnym. ktoéry wplywa na
warto$¢ $rednig. Wspolne przetwarzanie pozwala na wdrozenie
wymagan dotyczacych ustalenia wartosci 4,,. Ocene 4 przeprowa-
dza si¢ dopiero po ocenie istotnosci statystycznej .

Opierajac si¢ na adekwatno$ci ocen miar statystycznych utwo-
rzono podstawy teoretyczne szacowania miar dokladno$ci wyni-
kow badan i okreslono podstawowe wymagania dla eksperymen-
tow pozwalajacych uzyska¢ wymagana doktadnosc.

Kontrola jakoSci

Potwierdzenie mozliwos$ci uzyskiwania przez laboratorium wia-
rygodnych wynikéw nalezy stale monitorowa¢ za pomocg proce-
dury kontrolnej zarowno wewnetrznej jak i zewngetrzne;.

Wewnetrzna kontrola jakos$ci wynikow

Kontrola ta ma zapewni¢ akceptowalno$¢ wynikow badan. Do-
konuje si¢ tu kontroli operacyjnej i weryfikacji stabilno$ci warun-
kéw badan. Wyniki, w razie potrzeby, pozwola dokona¢ odpo-
wiednich dziatan naprawczych [6] majacych na celu ustabilizowa-
nie procesu badan.

Estymacji wskaznikow poprawnos$ci laboratorium dokonuje si¢
stosujac probke wzorcowa (SS) z przyjeta wartoscia Srednig u.
Tak wigc 4 bedzie obejmowac rowniez niepewno$é probki wzor-
cowej Ags. Dlatego tez najpierw nalezy sprawdzi¢ istotno$¢ ich
tacznego odchylenia, stosujac test Studenta:

fo YTH
2 2
Ay sy +Ass
n 3

gdzie 5%y — ocena wariancji wewnatrzlaboratoryjnego rozprosze-
nia wynikoéw obserwacji.

Jezeli |t| > t,,, to calkowite przesunigcie ma istotne znacznie
i nalezy zidentyfikowaé przyczyny przesunigcia wynikow w labo-
ratorium. Wydziela si¢ sktadnik wnoszony jedynie przez to labo-
ratorium za pomoca analizy wariancji. Otrzymane oszacowanie 4
jest wazne tylko w czasie trwania danego eksperymentu. Wykaza-
nie, ze 4 nie zmienia si¢ w czasie, wymaga wykonywania kolej-
nych wewnetrznych kontroli jakosci.
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Kontrola zewnetrzna

Zwykle przeprowadza si¢ ja z uzyciem probek wzorcowych
(SS), a gdy ich brakuje, wykorzystuje si¢ pomiary pordéwnawcze
w laboratorium referencyjnym (RL). Dla kilku laboratoriow roéw-
nocze$nie przeprowadza si¢ wspolny eksperyment specjalnie
zorganizowany dla uzyskania oceny danej metody badan [4].
W tym przypadku powinno si¢ uzyskac najlepsze rezultaty.

W przypadku korzystania z wynikow laboratorium referencyj-
nego sprawdza si¢ jednorodno$¢ dwu zbioréw danych uzyskanych
z kazdego laboratorium, na przyktad przez test Fischera. Jesli
wariancje wynikow sg jednorodne, to uzyskane dane moga by¢
postrzegane jako warto$ci pobrane z tej samej populacji. Nastgp-
nie sprawdza si¢ hipotez¢ za pomoca testu t-Studenta, czy przesu-
nigcie (bias) wynikow jest takie samo w obu tych laboratoriach,
a roznica migdzy wartoSciami $rednimi 3, i 3, powstata wskutek

wplywu wielkosci losowych i ograniczonych rozmiaréw probek.
Ocena dopuszczalno$ci wynikéw

Do oceny dopuszczalnosci wspolnie przetwarzanych danych
wprowadzono jako miare tak zwany zakres krytyczny CD, zwig-
zany z wczesniej ustalong znormalizowang wartoscia o,. Jesli
warto$¢ bezwzgledna réznicy skrajnych wynikdw badan nie prze-
kracza zakresu CD, to akceptuje si¢ je jako uzyskane w warun-
kach powtarzalnos$ci. Jako wynik koncowy przyjmuje si¢ warto§¢
$rednig. Wowczas

CD = f(n)o,,

gdzie: f(n) - wspotczynnik krytycznego rozstepu warto$ci obser-
wacji, zalezny od przyjetego prawdopodobienstwa jako stopnia
zaufania, liczby obserwacji pomiarowych n i przewidywanego
rodzaju rozkladu. Dla rozkladu normalnego z prawdopodobien-
stwem 0,95 otrzymuje si¢ f(n=2)=2,8.

W celu oceny przydatnosci wynikow kontroli operacyjnej sza-
cuje si¢ istotno$¢ rozbieznosci Srednich wartosci wynikow uzy-
skanych w laboratorium dla réznych grup obserwacji [7].

Przy przeprowadzaniu kontroli zewnetrznej laboratorium z uzy-
ciem probki wzorcowej SS, odchylenie $redniej wartosci y uzy-
skanych wynikéw od wartosci  parametru SS, zalezy od wpltywu
zmiennych losowych g;i od liczby n powtarzanych obserwacji.

W przypadku, gdy brakuje szczegdétowych danych o sktadowej
systematycznej btedu dla danego laboratorium nalezy wzia¢ pod
uwage mozliwe wartosci poprawnosci B. Roéznica ‘y_y‘ jest

zmienng losowg o odchyleniu standardowym O ktore zalezy
od wariancji rozproszenia wynikow w laboratorium o i powta-

rzalnoS$ci o-f j. Wowczas zakres krytyczny CD-_, z prawdopo-

y-u
dobienstwem 0,95 bedzie rowny:

D;_, =1,96,/c2 — o2~ -1 )
n

W eksperymencie z udziatem laboratorium referencyjnego RL, do
podjecia decyzji o dopuszezalno$ci wyniku 3, otrzymanego w

kontrolowanym laboratorium, gdy wynik w RL wynosi y,, wy-
chodzi si¢ z warto$ci 53| Zakres krytyczny dla rdéznicy
1~ %

‘ v, — fo‘ z prawdopodobienstwem 0,95 jest nastepujacy

CDy o5 =1.960y; 5, = \/(Z»SO'R ) - (280, (1 L 1) - 0
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We wspdlnym eksperymencie, stuzacym do oceny poziomu
profesjonalnosci kilku laboratoriow badawczych, akceptowalnos¢
wynikow okresla si¢ w stosunku do wariancji powtarzalnosci oy.

. . 2 . , .
Poniewaz s, = §; + sf, to dla zaakceptowania dopuszczalnosci
otrzymanych wynikow korzysta si¢ z nierdbwnosci:

2 Kbaw

|4

s < : %
2

r

+5;
+o

S| 5
=[N

o

1 | & (- =p
{_1|:Zni(y[ —y) :|_Sr}
gdzie: 2= P =l — wariancja migdzy-

n

laboratoryjnego eksperymentu , 77 - ogblna wartosé $rednia.

Jezeli zachodzi nierownos$é (7), to wartosc Sz oceniajaca w spo-
sob zintegrowany rozrzuty przesunig¢ wartosci $redniej (poprawnosci)
wynikow pomigdzy laboratoriami jest dopuszczalna. Oznacza to, ze
we wszystkich laboratoriach uzyskano wyniki zadowalajace.
W przypadku przeciwnym nalezy zidentyfikowaé laboratoria o za
duzym sktadniku przesunigcia A (lub B), wykorzystujac np. testy
Grabbsa. Gdy nie speiniaja one znormalizowanych warunkow
powtarzalnos$ci, to wynikow tych laboratoriow nie uwzglednia sig.
Na przyktad przy jednym takim laboratorium wyznacza si¢ wa-
riancj¢ dla danych p-1 pozostalych laboratoriow.

Przy ocenie dopuszczalno$ci otrzymanych wariancji stosuje si¢
testy statystyczne wrazliwe na zmiany wariancji. Tak wiec, jesli o,
znormalizowanej procedury bylo znane lub wczesniej okreslone,
to do oceny istotnosci oszacowanych réznic pomiedzy s, i o,
stosuje si¢ statystyke

C=s’/c, ®)
o rozkladzie y* i pordwnuje sie z
Co =10/ v (&)

Jesli C < G, o roznica pomiedzy s” i o7 jest statystycznie nie-
wielka i w dalszych obliczeniach stuzacych ocenie doktadnosci proce-
dur realizacji danej metody pomiarowej i rezultatow otrzymanych
w laboratoriach mozna wykorzysta¢ wartos¢ o;.

W podobny sposdb mozna sprawdzié, czy jest akceptowalna

. . . 2 .

wewnatrzlaboratoryjna wariancja s,, . W celu oszacowania prze-

sunigcia dla danego laboratorium wyznacza si¢ statystyke
2, 2 . .

C"=sy/ 0, . W przypadku, gdy G” i o}, stosowanej procedury sg

wyznaczone wczesniej, to oceng, czy s; mozna zaakceptowaé

przeprowadza si¢ posrednio wyznaczajac stosunek:

N Slzi’_(l_%)yrz .

N' =L

O‘i - O',ze —(1—%;2
pomigdzy s> — (1 - %)Y,z

i G;_(l_%)gf jest nieznaczaca statystycznie i w dalszym

Jesli C'<C%, to roznica

postepowaniu mozna stosowaé znormalizowane wartosci cf

i Gfe’ na przyklad do oceny poprawnosci rezultatow. Gdy za$

C'> (", to nalezy wyznaczy¢ przejsciowa precyzj¢ pomiar6w,
aby oceni¢ potencjalny wpltyw przewidywanego czynnika.

Tak wigc poréwnanie wynikdw nie jest oparte na identyfikacji
réznic pomiedzy dwoma wariancjami lub §rednimi, a na stosowa-
niu kryteriow istotnosci statystycznej stuzacych sprawdzeniu, czy
wyniki naleza do tej samej, czy dwu réznych populacji.
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4. Przyktady
Przyklad 1

Rozwazymy przyktad weryfikacji biegtosci (kompetencji tech-
nicznej) dla p=6 laboratoriow chemicznych. Wedlug pewnej
znormalizowane]j procedury zbadano w p=6 laboratoriach jedno-
rodne probki wzorcowe (SS) pewnej substancji o koncentracji
1=425 mg/litr i warto$ciach odchylen standardowych o;=16;
0,=25. W kazdym laboratorium przeprowadzono n = 2 proby.
Uzyskano wartos$ci $rednie: 418,5; 449; 409; 494; 445; 3755
i wewnatrzlaboratoryjne réznice 25; 12; 44; 16; 22 i 47. Z dostep-
nych danych obliczono wsp6lna wartos¢ $rednig wszystkich wy-

nikow 431,8 i oceng wariancji ich powtarzalnosci sr2 =1104,5. Po

podstawieniu do (5) danych wejsciowych i obliczonych uzyskano
dla lewej strony liczbg 1,676. Jest ona wigksza niz 0,7 wartosci

X(ZHL) =3,841 dla ¢=0,05 i v=n-1=1. Dochodzi si¢ wigc do wniosku,
ze wsrod laboratoriow uczestniczacych we wspdlnym ekspery-
mencie co najmniej jedno ma nizszy poziom profesjonalny, niz
pozostate. Aby wykry¢ to i-te laboratorium wykorzystuje sig¢
nierdwnos¢

(yil —Ji2 )2 2
oo < Xicav)

>

Otrzymano, ze dla laboratorium nr 6 nie sa spelnione warunki
powtarzalno$ci. Tak wigc nalezy przeanalizowaé organizacje
i prowadzanie badan w tym laboratorium i dokonaé¢ niezbgdnych
korekcji.

Wyniki przemieszczenia dla kazdego laboratorium, okreslone
jako 4; =y, — ul, wynoszg: 6,5; 24; 16; 69; 20; 49,5. Nastgpnie
sprawdza si¢ dopuszczalno$¢ wartosci przesuniecia dla kazdego
laboratorium wedtug (5). Zakres krytyczny CDyfﬂ wynosi 41.99.

Z obliczen wynika, ze przemieszczenia wynikow z laboratoriow
nr 4 i 6 przekraczaja zakres krytyczny i nie mozna uznaé ich
kompetencji za wlasciwa. Laboratorium 4 ma dopuszczalng war-
to$¢ precyzji, tj. spetnia warunki powtarzalnosci, ale wystepuja
sktadniki systematyczne, ktore przesuwajg wynik pomiarow.

Przyklad 2

Przy sprawdzaniu kompetencji laboratoriow do badania, czy
silniki elektryczne, transformatory i stabilizatory napigcia speinia-
ja odpowiednie normy techniczne sprawdza si¢ akceptowalno$é
wynikoOw pomiaru parametréw badanego obiektu w kontrolowa-
nym laboratorium i w laboratorium referencyjnym (przypadek
braku standardowych probek).

Tab. 1. Przyklad zestawienia wynikow badan bieglosci laboratorium w procesie
jego akredytacji

Tab. 1. Example of data of tests of technical competence in accreditation process
of the testing laboratory

Laboratorium . B
RL Kryterium precyzji
kontrolowane

Parametr

. Krvteri .
mierzony ryterium precyzji

. tak/ || tak/
dola | 5 | s |om? i e

nie ‘ nie

Rezystancja
uzwojen, Q

Prad, A

Moc, Wat

Obroty,

minuta™

PAK vol. 60, nr 10/2014

Podobnie, jak w poprzednim przyktadzie, wielokrotnie wykonu-
je si¢ w obu laboratoriach pomiary parametrow kontrolowanych
oraz znajduje ich wartosci $rednie i odchylenia standardowe.
Nastepnie weryfikuje si¢ czy spelnione sg kryteria kwalifikowal-
nosci precyzji wedlug wyrazen (8) i (9), a nastepnie - czy akcep-
towalne sg przesunigcia wynikow wedtug zaleznosci (5). Dane
mozna przedstawi¢ w postaci tabeli 1.

5. Ocena niepewnosci wynikéw badan

Otrzymane oszacowania dokladno$ci wynikow pomiarow sta-
nowig podstawe¢ do oszacowania niepewno$ci wynikow badan,
jako uogoélnionego wskaznika opisu ich doktadnosci. Tak wiec
ostatnim krokiem eksperymentu jest uzyskanie wyniku badan
wraz z miarg dokladnosci i/lub wiarygodnosci. Wskaznikami
doktadnosci wyniku badan przewidywanymi przez wspotczesne
normy, s3: precyzja i poprawno$¢ oraz prezentacja wyniku kon-
cowego wraz z oceng niepewnosci. Poniewaz wskazniki popraw-
nosci i precyzji dobrze wspotgraja z niepewnoscia pomiaru, to dla
jej oceny najbardziej korzystne jest podejscie eksperymentalne [8]
oparte na ocenie wariancji odtwarzalnosci.

W przyjetym modelu opisu wyniku pomiaru wedlug wzoru (1)
jako parametr opisujacy precyzje stosuje si¢ wariancje odtwarzal-
nosci wynikéw pomiaru o>. Jest ona okreslona bezposrednio

przez wariancje sktadnikoéw spowodowanych przez e i dyspersje

powtarzalnosci:

2_ 2, 2
Or =0[ +0,,

Wedtug przyjetej terminologii [9], wyrazenie to mozna zapisac:
uly)=u*(B)+u?(e) . (10)

Uwzgledniajac  ograniczong liczbe danych doswiadczalnych,

szacuje si¢ wariancje si dla badan migdzylaboratoryjnych

1 wariancj¢ powtarzalnoS$ci Sr2 . Wtedy (10) przyjmuje postac:

u(p)=ysi+s; -

Przeprowadzajac mig¢dzylaboratoryjne badania procedury moz-
na oceni¢ jej przesuniecie § z odchyleniem standardowym

Niepewnos¢ spowodowang przesunigciem (bias) badanej procedu-
Iy wyznacza si¢ z wyrazenia

uld)= 52 +u* (u)

gdzie: u(,u) — niepewnos$¢ odpowiadajaca certyfikowanej wartosci
1, uzytej do oceny poprawnosci przy wspolnym badaniu parame-
trow doktadnosci procedury.

Tak wigc niepewno$¢ otrzymywanych wynikow przy wystepo-
waniu przesunigcia procedury wynosi

u' ()= uz +u5).

W praktyce u(R) i u(S) nie obejmuja skutkéw oddzialywan na
wyniki pomiaru wszystkich mozliwych zrédel zmiennosci. Mozna
to uwzgledni¢ w ocenie wypadkowej niepewnosci wprowadzajac
do wzoru (1) dodatkowe sktadowe
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y=p+5+B+Y cxi+e, amn
i

gdzie x; — odchylenie od wartosci znamionowej x;; ¢;— wspotczynnik
czutodei gy / ox; -
Dla przypadku opisanego zaleznoscia (11) niepewno$¢ u(fz)

mozna ocenic¢ jako

u”(f/)z\/s]ze +u2($)+ Zcizuz(xi) ,

gdzie: 312e — estymata wariancji sumy B i e; u(é) — sktadowa
zwigzana z niepewno$cig oceny J otrzymanej w pomiarach wzor-
ca lub probki wzorcowej o certyfikowanej wartosci u; u(x;) -
niepewno$¢ zwigzana z x; .

Tak wigc wedtug modelu przyjetego we wzorze (11), po uzu-
petnieniu niepewno$ci otrzymanej eksperymentalnie przez skla-
dowe wynikajace z mogacych wystapi¢ losowych oddziatywan
zrodet, ktore nie byly objete wspdlnym eksperymentem oceny
powtarzalno$ci, mozna bardziej wiarygodnie oceni¢ niedoktad-
nos$¢ ilosciowych wynikoéw badan [9].

6. Podsumowanie

Obecnie, dla wlasciwego zapewnienia porownywalnosci wyni-
kéw pomiaru trzeba stosowaé wspotczesne podejscie do organiza-
cji i przebiegu procesu badan, ktore nie opiera si¢ na deklaratyw-
nie ustanowionych wymaganiach dotyczacych doktadnosci wyni-
kéw, a wychodzi z obiektywnych cech technicznych i organiza-
cyjnych mozliwosci laboratoriow. W podejsciu tym wykorzystuje
metody statystyczne, stosowane do:

1) ustanowienia statystycznych miar doktadnosci (prawidtowosci i
precyzji), pozwalajacych na oszacowanie wplywow zar6wno
losowych, jak i systematycznych;

2) oceny jednorodno$ci warunkéw prowadzenia badan w laborato-
riach przy analizie biezacych ocen precyzji;

3) oceny dopuszczalno$ci: wynikéw otrzymanych w poréwnaniu
do poprzednich, wynikéw uzyskanych w réznych laboratoriach
podczas wewngtrznych i zewnetrznych kontroli ich jakosci,
a takze w trakcie procesu walidacji procedur badan.

4) szacowania niepewnosci, z uwzglednieniem wszystkich wpty-
wajacych zmiennych bez konieczno$ci dokonywania analizy
poszczegblnych zrodet niepewnoscei.

Obecny trend w organizacji i przebiegu procesu badan polega
na odej$ciu od stosowania gotowej opracowanej procedury opartej
na pomiarach wykonanych przez producenta i wyznaczonych
dopuszczalnych przedziatach odchylen wynikow. Oferuje sig
nowe zasady ich normalizacji.

W niniejszym artykule omdéwiono system procedur statystycz-
nych stosowanych w procesie badania biegtosci laboratorium,
czyli stwierdzania jego kompetencji. Umozliwia on obiektywna
ocen¢ poziomu technicznego laboratorium, jego zdolno$ci do
zapewniania wiarygodnych wynikow z uwzglednieniem losowej
natury otrzymywanych danych i realnych mozliwosci laborato-
rium. Wskutek tego mozna unikng¢ przypadkowego odrzucenia
wynikow laboratorium prowadzacego kosztowne, czasem unikal-
ne badania, gdyz wiagze si¢ to z duzymi stratami. Nie ucierpi tez
dobra opinia laboratorium, bardzo wazna przy zwigkszonej konku-
rencji na rynku wykonawcow badan.

Autorzy maja tez nadzieje, ze praca ta przyczyni si¢ do bardziej
gruntownego poznania i zrozumienia istoty zagadnien wystepuja-
cych w procesie oceny biegtosci laboratoriow badawczych. Ob-
szerniejsze omOwienie tych zagadnien zawiera monografia [10].
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