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Validation as a confirmation of the planned process of obtaining results

Walidacja jako potwierdzone sprawdzenie zaplanowanego
procesu uzyskania wynikow.

The article is a collection of information necessary for performing validation by
laboratories. The basic concepts have been defined, the purpose of the validation is
described, outlining the various steps that a validation process should contain. The
article also proposes which parameters should be assessed during validation and how to
complete all documentation in the form of a protocol.

Artykut jest zbiorem niezbednych informacji dotyczqcych wykonywania walidacji przez
laboratoria. Zdefiniowano podstawowe pojecia, przedstawiono w jakim celu przeprowa-
dza sie walidacje, nakreslajqc przy tym poszczegolne etapy, z ktorych powinna sktadaé
sie walidacja. W artykule zawarto rowniez propozycje parametrow ocenianych podczas
walidacji oraz jak nalezy skompletowa¢ catq dokumentacje w forme protokotu.

1. DEFINITION OF A VALIDATION

Validation in technical sciences is an action aimed at
confirming in a documented manner and in
accordance with the assumptions that the procedures,
processes, devices, materials, activities and systems
actually lead to reliable results.

The word validus comes from Latin and is translated
as: strong, powerful, hard. According to EN/PN
17025:2005 point 5.4.5.1 validation is a confirmation
by examination and presentation of objective
evidence that the requirements for the intended
application have been met. It is a process confirming
that the research method (test procedure) used to
perform a specific, specialized task leads to the
intended result.

Validation is therefore the process of monitoring the
test, procedure or method to ensure that tests are
performed as expected. To enable this, methods
should be developed that will ensure high quality of
measurement methods.

2. REASONS FOR USING VALIDATION

In accordance with EN/PN 17025:2005 pkt. 5.4.5.2
the laboratory should carry out validation:
* non-standardized methods
* methods designed or developed in the labora-
tory
» standardized methods used outside of their
expected scope
» standardized methods that have been ex-
tended or modified,
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1. DEFINICJA WALIDACJI

Walidacja w naukach technicznych i informatyce jest
to dziatanie majace na celu potwierdzenie w sposob
udokumentowany i zgodny z zatozeniami, ze proce-
dury, procesy, urzadzenia, materialy, czynno$ci i
systemy rzeczywiscie prowadza do rzetelnych wyni-
kow.

Stowo validus pochodzi z jezyka lacinskiego i thu-
maczone jest jako: silny, mocny, twardy. Wedhug
normy EN/PN 17025:2005 pkt. 5.4.5.1 walidacja jest
potwierdzeniem przez zbadanie i przedstawienie
obiektywnego dowodu, Ze zostaly spemione wyma-
gania dotyczace zamierzonego zastosowania. Jest
procesem potwierdzajacym, ze metoda badawcza
(procedura badawcza) uzyta do wykonania konkret-
nego, wyspecjalizowanego zadania prowadzi do
zamierzonego celu.

Walidacja jest wigc procesem monitorowania bada-
nia, procedury lub metody, w celu zapewnienia, ze
badania wykonywane sa zgodnie z oczekiwaniami.
Aby to zapewnic¢, nalezy wypracowaé¢ metody, ktore
zapewnia wysoka jako$¢ metod pomiarowych.

2. UZASADNIENIE
WALIDACJI

PRZEPROWADZANIA

Zgodnie z norma EN/PN 17025:2005 pkt. 5.4.5.2
laboratorium powinno przeprowadzi¢ walidacje:
* metod nieznormalizowanych
* metod zaprojektowanych lub rozwijanych w
laboratorium
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in order to confirm that these methods are appropri-
ate for their intended use.
Validation should be as extensive as necessary for a
given application or field of application.
In order to confirm correctly performed measure-
ments and their high quality, it is necessary to docu-
ment and prove this with the performed validation.
The key to a properly conducted validation process
in the laboratory is the error and uncertainty value
assessment of the measurement determined.
In the case of issues related to the should be, deter-
mined:
» what kind of errors can occur
* what measurements can provide information
about these errors
* how can this information be obtained
* how much data should be collected to prop-
erly assess errors
» what statistical methods will allow to calcu-
late the error rate from the data, and
» what error value range is acceptable,
while in the case of issues related to measurement
uncertainty, factors such as:
* the analysts and their qualifications
* environmental conditions that may affect the
measurement result
* type of the object, the material, shape and its
availability
* measuring method and the number and loca-
tion of measuring points
* measuring system and its range, sensitivity,
resolution and stability
* type of reference sample, its surface condi-
tion, stability and uncertainty.
The laboratory should repeat a validation if:
* changes are made to the research methodol-
ogy
* the test method is to be used in another labo-
ratory
* other control and measurement equipment
will be used
* research will be performed by another ana-

3. TYP]E@%)F VALIDATION

It is assumed that the validation performed by the
manufacturer is the so-called basic validation, while
validation performed by the laboratory is called sec-
ondary validation.

3.1. Basic validation
Basic validation with its scope (according to the PN
17025:2005 clause 5.4.5.3.) includes:
* specification of requirements — specify the
method parameters, under which conditions
it is to operate and with what sensitivity,
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* metod znormalizowanych wykorzystywa-
nych poza przewidzianym dla nich zakresem
¢ metod znormalizowanych, ktére zostaty roz-
szerzone lub zmodyfikowane,
aby potwierdzi¢, ze metody te sa wiasciwe dla za-
mierzonego zastosowania.
Walidacja powinna by¢ na tyle obszerna na ile jest to
konieczne przy danym zastosowaniu lub obszarze
zastosowania.
W celu potwierdzenia poprawnie wykonanych po-
miaré6w oraz wysokiej ich jakosci niezbgdne jest
udokumentowanie i udowodnienie tego w oparciu o
wykonana walidacjg. Kluczem do poprawnie prze-
prowadzonego procesu walidacji w laboratorium jest
ocena wielkos$ci bigdu oraz wartos¢ wyznaczonej
niepewno$ci pomiaru.
W przypadku zagadnien zwiazanych z btedem nalezy
ustali¢:
» jakiego rodzaju btgdy moga wystapic¢
» jakie pomiary moga dostarczy¢ informacji o
tych btedach
* w jaki sposob ta informacja moze zosta
uzyskana
* ile danych nalezy zgromadzi¢, aby wlasciwie
oszacowac bledy
» jakie metody statystyczne pozwola z uzyska-
nych danych obliczy¢ wielkos¢ btgdu, oraz
jaka wielkos¢ bledu jest mozliwa do zaak-
ceptowania,
natomiast w przypadku zagadnien zwiazanych z
niepewno$cia pomiaru, takie czynniki jak:
* laborant i jego kwalifikacje
e warunki S$rodowiskowe, ktéore moga miec
wplyw na wynik pomiaru
¢ rodzaj obiektu, jego materiat, ksztalt oraz je-
go dostepnosé
* metoda pomiarowa oraz ilo$¢ i potozenie
punktow pomiarowych
* uklad pomiarowy oraz jego zakres, czulo$¢,
rozdzielczo$¢ 1 stabilnosc¢
¢ rodzaj wzorca jego stan powierzchni, stabil-
no$¢ 1 niepewnosc.
Laboratorium powinno wykona¢ ponowna walidacje
w przypadku, gdy:
* przeprowadza si¢ zmiany w metodyce ba-
dawczej
¢ dana metoda badawcza ma by¢ wykorzysty-
wana w innym laboratorium
* zostanie wykorzystywana inna aparatura
kontrolno-pomiarowa
* Dbadania begda przeprowadzone przez innego
analityka.

3. RODZAJE WALIDACJI
Przyjmuje sig, ze walidacja przeprowadzona przez
producenta to tzw. walidacja podstawowa, natomiast
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* determining the method characteristic fea-
tures — to examine, in accordance with rec-
ommendations of the ordering organiza-
tions, the following parameters: analytical
sensitivity, linearity, precision for repeat-
ability and reproducibility, resistance to ex-
ternal factors, possible interference, limits
of detection and determination,

* checking if the specified requirements can be
met by the method used,

* confirming the applicability of the validation
method.

3.2.Secondary validation

The task of secondary validation is to assess whether
a given measurement method with its parameters can
be used in routine laboratory work.

It is performed to confirm that the process is capable
of producing a good product and continue to produce
good products over longer periods of time.

4. VERIFICATION AND VALIDATION
Verification is a one-time process performed to
establish or confirm the expected process
performance before using it in the laboratory. It is a
confirmation by providing objective evidence that
the specified requirements have been met. The
objective evidence may be the result of an inspection
or other form such as an alternative calculation or
document review. It is a one-time process performed
as a test in a given laboratory.
The activities carried out as part of the verification
are sometimes referred to as the qualification
process. The word "verified" is used to indicate the
associated status.
Verification is often not enough to tell whether the
product meets the expectations placed on it. For this
purpose, it is necessary to confront the original
requirements in relation to the product and check
whether the customer's expectations have been met,
so a validation should be performed.
Validation is performed to confirm that the process
is capable of producing a good product, which is
based on the process capability index. It is examined
whether the process is capable of continuously
producing good products, whether it is effective
(efficient) and whether the production rate will
ensure a regular delivery of parts to the customer.
The EN/PN 17025:2005 point 5.4.5.2 standard
recommends that one of the following techniques
should be used to determine the applicability of the
validation method:

» calibration using

reference material
* comparison of results obtained with other
methods
* inter-laboratory results comparisons

reference pattern or
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walidacja przeprowadzona przez laboratorium to
tzw. walidacja wtorna.

3.1. Walidacja podstawowa
Walidacja podstawowa swoim zakresem (zgodnie z
zapisem normy PN 17025:2005 rozdz. 5.4.5.3.)
obejmuje:
¢ specyfikacje wymagan — nalezy okresli¢ pa-
rametry metody, w jakich warunkach ma ona
dziata¢ oraz z jaka czutoscia
e okreslenie cech charakterystycznych metody
— zbadanie zgodnie z zaleceniami organiza-
cji zalecajacych nastepujacych parametrow:
czuto$¢ analityczna, liniowos$¢, precyzje dla
powtarzalno$ci i odtwarzalnosci, odpornosé
na czynniki zewngtrzne, mozliwe interferen-
cje, granice wykrywalnosci i oznaczalnosci
* sprawdzenie, czy wyspecyfikowane wyma-
gania moga by¢ spelione przez stosowana
metode,
e stwierdzenie o przydatnosci metody walida-
cji.

3.2. Walidacja wtorna

Zadaniem walidacji wtornej jest dokonanie oceny
czy dana metoda pomiarowa z jej parametrami moze
by¢ stosowana w rutynowej pracy laboratorium.
Wykonuje si¢ ja w celu potwierdzenia, ze proces jest
zdolny wyprodukowaé dobry wyrdb i czy proces jest
zdolny stale produkowa¢ dobre wyroby.

4. WERYFIKACJA A WALIDACJA
Weryfikacja jest to proces jednorazowy, przepro-
wadzany w celu ustalenia lub potwierdzenia oczeki-
wanej wydajnosci procesu, przed zastosowaniem go
w laboratorium. Jest potwierdzeniem przez przed-
stawienie dowodu obiektywnego, ze zostaty spetnio-
ne wyspecyfikowane wymagania. Dowdd obiektyw-
ny moze by¢ wynikiem inspekcji lub innej formy
takie jak przeprowadzenie alternatywnych obliczen
lub przeglad dokumentéw. Jest procesem jednorazo-
wym wykonywanym jako test w danym laborato-
rium.

Dziatania przeprowadzane w ramach weryfikacji sg
nazywane czasem procesem kwalifikacji. Do ozna-
czenia zwigzanego z tym statusem uzywa si¢ stowa
»zweryfikowany”.

Wykonanie weryfikacji to czgsto za malo, aby
stwierdzi¢, ze wyrob spelia pokladane w nim na-
dzieje. W tym celu trzeba dokona¢ konfrontacji z
pierwotnymi wymaganiami w stosunku do wyrobu i
sprawdzi¢, czy oczekiwania klienta zostaty spehio-
ne, czyli nalezy dokona¢ walidacji.

Walidacje¢ prowadzi si¢ w celu potwierdzenia, Ze
proces jest zdolny wyprodukowa¢ dobry wyrob,
uzywajac wskaznika zdolno$ci procesu. Bada sig,
czy proces jest zdolny stale produkowac dobre wy-
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* systematic results assessment affecting the
result
* results uncertainty assessment based on the
scientific understanding of the theoretical
basis of the method as well as practical ex-
perience.
The word "validated" is used to indicate this status.
The figure below graphically represents the relation-
ship between verification and validation.
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Fig. 1. A graphical representation of the relationship between
validation and verification

Rys. 1. Graficzne przedstawienie zaleznosci weryfikacja a
walidacja.

The use of well-described and proven methods does
not automatically guarantee obtaining reliable re-
sults. The same method can achieve different results
depending on the qualifications of the personnel or
the measuring and research equipment used. There-
fore, the laboratory should control the quality of per-
formed tests in order to be able to prove that it is able
to meet the acceptance criteria described in the
methods it uses.

5. VALIDATION STAGES

The process of validating the metrological procedure
to confirm the suitability of a given method is asso-
ciated with the fulfillment of certain conditions.

The first stage is the exact characterization of the
task to be performed. This step can be performed by
both the client and the laboratory as part of specific
research and development work. It is necessary to
take into account the type of equipment necessary to
perform a specific test, to indicate the laboratory
staff who will be responsible for conducting the test,
and finally to interpret the results.

The second stage consists of determining the pa-
rameters requirements that should be provided by the
laboratory after the tests have been completed. In this
step, choices need to be made regarding the method
(already existing or new) and parameters that will be
estimated during the validation of the analytical
method and their acceptance criteria. Choosing the
number of parameters will allow
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roby, czy jest efektywny (wydajny) i czy tempo wy-
twarzania zapewni rytmiczne dostawy czg$ci do
klienta.
Norma EN/PN 17025:2005 pkt. 5.4.5.2 zaleca, aby
do okreslenia mozliwosci metody walidacji przyjaé
jedna z nizej wymienionych technik:
*  wzorcowanie z wykorzystaniem wzorcow od-
niesienia lub materiatow odniesienia
e porownanie wynikow uzyskanych innymi me-
todami
e porownania migdzylaboratoryjne
e systematyczna ocena wynikow wplywajaca na
wynik
*  ocena niepewnosci wynikow oparta na nauko-
wym rozumieniu teoretycznych podstaw meto-
dy i praktycznym doswiadczeniu.
Do oznaczenia zwiazanego z tym statusem uzywa si¢
stowa ,,zwalidowany”.
Na ponizszym rysunku przedstawiono w sposob
graficzny zalezno$¢ pomigdzy weryfikacja i wali-
dacja.
Stosowanie dobrze opisanych i sprawdzonych metod
nie daje automatycznie gwarancji uzyskania rzetel-
nych wynikéw. Taq sama metoda mozna uzyskac
rozne wyniki w zalezno$ci od kwalifikacji personelu
lub  stosowanego  wyposazenia  pomiarowo-
badawczego. Dlatego tez, laboratorium powinno
kontrolowa¢ jakos¢ wykonywanych badan, aby moc
udowodnié, Ze jest w stanie spetni¢ kryteria akcepta-
cji opisane w stosowanych przez siebie metodach.

5. ETAPY WALIDACJI

Proces walidacji procedury metrologicznej w celu
potwierdzenia przydatnosci danej metody wiaze si¢
ze spetnieniem okreslonych warunkow.

Pierwszym etapem jest doktadna charakteryzacja
zadania, ktore ma zosta¢ wykonane. Ten krok moze
by¢ okreslony zarowno przez klienta jak i przez labo-
ratorium w ramach konkretnej pracy badawczo-
rozwojowej. Nalezy uwzgledni¢ rodzaj wyposazenia
niezbgdnego do wykonania okreslonego badania
wskaza¢ personel laboratorium, ktéry bedzie odpo-
wiedzialny za przeprowadzenie badania oraz inter-
pretacje wynikow.

Drugi etap polega na ustaleniu wymagan dotycza-
cych parametréw, ktore powinny zosta¢ dostarczone
przez laboratorium po zakonczeniu badan. W kroku
tym nalezy dokona¢ wyborow dotyczacych metody
(juz istniejacej, badz opracowania nowej) 1 parame-
trow, ktore zostang oszacowane w trakcie walidacji
metody analitycznej oraz ich kryteria akceptacji.
Wybdr liczby parametrow pozwoli na okreslenie
czasu wykonywania danej walidacji.

Etap trzeci zawiera porownanie uzyskanych wyni-
kow z wymaganiami postawionymi w etapie pierw-
szym procesu walidacyjnego. Polega on na ocenie
metody, na podstawie ktorej dochodzi do decyzji
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determining the time of performing a given valida-
tion.

The third stage contains a comparision the obtained
results with the requirements set in the first stage of
the validation process. This consists of evaluating the
method and using it to decide whether the method is
suitable or a different method should be sought. If
the method is accepted, revalidation criteria should
also be specified. The last step in the validation proc-
ess is the preparation of a protocol containing all the
necessary information regarding the metrological
method.

6. PARAMETERS ASSESSED DURING VALI-
DATION

As mentioned in the previous section, the selection
of parameters that will be evaluated during validation
is required. It is not necessary to always perform the
whole validation process of the metrological proce-
dure. It should then be determined which parameter
should be taken into account for the validation proc-
ess. The more validation parameters are used, the
more time is needed to perform the validation proc-
ess. The more restrictive limit values are adopted, the
more often the given analytical procedure should be
checked, calibrated or even revalidated. Parameters
taken into account during validation has been de-
scribed in section below.

6.1. PRECISION

Precision is the compability between individual re-
sults of a measurement series obtained with a given
method. The standard deviation is usually the meas-
ure of precision, and the concept itself includes two
others, i.e.:

O repeatability — consistency of results ob-
tained in a short period of time, on the same
test object, in the same laboratory, by the
same operator, under the same conditions,
using the same equipment

O reproducibility — checking whether the
method leads to the same results for the same
object in different laboratories, with different
staff, over a longer time, in different condi-
tions, using the same or different equipment,
but with the parameters as required in the
method description. Intra-laboratory or inter-
laboratory reproducibility can be distin-
guished, depending on whether the tests were
performed in one laboratory, or two, or more.

6.2. ACCURACY

Accuracy is otherwise the compability between the
measurement result and the true value of the meas-
ured quantity. It should be checked with appropriate
control equipment and through inter-laboratory com-
parisons. The measure of accuracy of the metrologi-
cal method is the total systematic error, i.e. the dif-
ference between the test result and the reference
value.
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o przydatnosci metody, badz o poszukiwaniu inne;j.
W przypadku zaakceptowania metody nalezy row-
niez okresli¢ kryteria rewalidacji. Ostatnim krokiem
przebiegu walidacji jest sporzadzenie protokotu,
zawierajacego wszystkie niezbgdne informacje doty-
czace metody metrologiczne;.

6. PARAMETRY OCENIANE PODCZAS WA-
LIDACJI

Jak wspomniano w poprzednim punkcie, wymagane
jest aby wybra¢ parametry, ktore zostana ocenione
podczas walidacji. Nie jest konieczne, aby zawsze
przeprowadzany byt caty proces walidacji procedury
metrologicznej. Nalezy wtedy okresli¢, ktory z pa-
rametrOw powinien by¢ wzigty pod uwage podczas
procesu walidacji. Im wigksza liczbe parametrow
walidacyjnych uwzglednimy, tym wigkszy czas na
przeprowadzenie procesu walidacji. Im bardziej re-
strykcyjne przyjmiemy wartosci graniczne, tym czg-
sciej nalezy sprawdzaé, kalibrowac lub nawet rewa-
lidowa¢ dana procedurg analityczng. Parametry brane
pod uwage podczas walidacji opisane ponizej.

6.1. PRECYZJA

Precyzja to zgodno$¢ migdzy pojedynczymi wyni-
kami serii pomiaréw przy uzyciu danej metody. Mia-
ra precyzji jest zazwyczaj odchylenie standardowe, a
samo pojecie obejmuje dwa inne, tzn.:

O powtarzalno$¢ — zgodnos¢ wynikow otrzy-
manych w krotkim przedziale czasu, na tym
samym obiekcie, w tym samym laborato-
rium, przez t¢ sama osobg, w tych samych
warunkach, z uzyciem tego samego wyposa-
zenia

U odtwarzalno$¢ — sprawdzenie czy metoda
prowadzi do tych samych rezultatow w ba-
daniach tego samego obiektu w roéznych la-
boratoriach, z ré6znymi osobami, w diugim
okresie czasu, w innych warunkach, z uzy-
ciem roznego lub tego samego wyposazenia,
ale z zachowaniem parametréw wymaganych
w opisie metody. Wyrdzni¢ mozna odtwa-
rzalno$¢ wewnatrz laboratoryjna lub migdzy-
laboratoryjna, w zaleznosci od tego, czy ba-
dania byly przeprowadzane w jednym labo-
ratorium czy w dwoch lub wigcee;j.

6.2. DOKLADNOSC

Doktadno$¢ to inaczej zgodno$¢ migdzy wynikiem
pomiaru a prawdziwg warto$cia prawdziwa wielko-
sci mierzonej. Nalezy ja sprawdza¢ odpowiednim
wyposazeniem kontrolnym oraz poprzez poréwnania
migdzylaboratoryjne. Miara doktadnosci metody
metrologicznej jest catkowity btad systematyczny,
czyli roznica miedzy wynikiem badania a warto$cia
odniesienia.
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6.3. ROBUSTNESS

Measurement robustness is determined based on the
influence of conditions changes on the measurement
results. Variable conditions may indicate inaccurate
measurement tools, inaccuracies in the performance
of a given measurement procedure, or the occurrence
of random factors.

6.4.UNCERTAINTY

Uncertainty is an important element of validation i.e.
a parameter associated with the measurement result,
defining the spread of the value in which the true
value of the measured quantity is located.

6.5.ELASTICITY / TOLERANCE

The method reliability after the introduction of small
deliberate parameter changes is referred to as method
elasticity or tolerance. In the case of measurements
sensitive to changes in metrological conditions, they
should be adequately controlled or accurately
described in the procedure.

7. VALIDATION PROTOCOL
After completing the laboratory activities, the source
documentation and results of the measurements per-
formed must be completed. The decision on how to
record the results of the performed validation be-
longs to the given laboratory. The results can be pre-
sented in descriptive form or as a table. Summary of
the analytical procedure validation process is the
preparation of the final protocol, which should con-
tain:
*  description of the research method used
* subject and purpose of the procedure (scope
of applicability)
e the aim of the study
* a list of all measuring instruments used for
the test (name, type, manufacturer) togheter
with their characteristics (dimensions, accu-
racy class, etc.) and block diagrams for com-
plicated equipment sets
¢ the necessary safety precautions
e a detailed description of the ambient condi-
tions during the measurements
e parameters of the analytical procedure
¢ relevant drawings and diagrams
* compliance of the determined parameters
with pre-defined limit values and standards
e a list of critical parameters, i.e. parameters
whose minor value changes can lead to sig-
nificant changes in the final result (parame-
ters derived from defining the procedure's
robustness)
e criteria to meet in the case of revalidation
e description of the results quality control pro-
cedure (in the case of routine analyzes)
*  used literature
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6.3. ODPORNOSC

Wplyw zmiany warunkéw na wyniki pomiaréw
okresla odporno$¢. Zmienne warunki moga oznaczaé
niedoktadno$¢ narzedzi pomiarowych, niescistosé
w wykonywaniu danej procedury pomiarowej lub
wplyw czynnikow losowych.

6.4.NIEPEWNOSC

Istotnym elementem walidacji jest niepewnos$¢, czyli
parametr zwiazany z wynikiem pomiaru, okreslajacy
rozrzut wartosci, w ktorym znajduje si¢ wartos$¢
prawdziwa wielko$ci mierzone;.

6.5.ELASTYCZNOSC / TOLERANCYJNOSC

Niezawodno$¢ metody po wprowadzeniu niewielkich
celowych zmian parametrow jest okreslane mianem
elastyczno$ci badz tolerancyjno$ci. W przypadku
pomiarow  wrazliwych na zmiany warunkéw
metrologicznych, powinny by¢ one odpowiednio
kontrolowane lub doktadnie opisane w procedurze.

7. PROTOKOL WALIDACJI
Po zakonczeniu dziatan laboratoryjnych nalezy
skompletowa¢ cala dokumentacj¢ zrodtowa 1 wyniki
przeprowadzonych pomiarow. Decyzja o sposobie
zapisywania wynikow z przeprowadzonej walidacji
nalezy do laboratorium. Wyniki moga zosta¢ przed-
stawione w postaci opisowej lub tabeli. Podsumowa-
niem procesu walidacji procedury analitycznej jest
sporzadzenie protokolu koncowego, ktory powinien
zawierac:
e opis zastosowanej metody badawczej
e przedmiot i przeznaczenie procedury (zakres
stosowalnosci)
e cel badania
e spis wszystkich przyrzadéw pomiarowych wy-
korzystanych podczas przeprowadzania bada-
nia (nazwa, typ, producent) wraz z ich cechami
charakterystycznymi (wymiary, klasa doktad-
nosci itp.) oraz schematy blokowe w przypad-
ku skomplikowanych zestawow aparaturowych
*  konieczne $rodki ostroznosci
*  szczegdltowy opis warunkow towarzyszacych
podczas przeprowadzania pomiaréw
e parametry procedury analitycznej
¢ odpowiednie rysunki i wykresy
e zgodno$¢ wyznaczonych parametrow z zato-
zonymi wczesniej wartosciami granicznymi
oraz normami
* wykaz parametrow krytycznych, tzn. takich,
ktorych niewielkie wahania moga znaczaco
spowodowa¢ zmiany w wyniku koncowym
(parametry pochodzace z okreslenia odporno-
$ci procedury)
*  kryteria, ktore nalezy spelni¢ w przypadku re-
walidacji

POJAZDY SZYNOWE NR 4/2018



* summary and conclusions
» data of the staff performing and verifying the
validation process
» signatures of persons authorized to approve
the method validation.
The following are examples of validation protocol
elements belonging to the measurement procedure
PM-01 for the calibration of internal meters for elec-
trical measurements. The validation was carried out
using the results included in the calibration protocol
of the V541 digital voltmeter in the alternating volt-
age range of up to 100 V at 50 Hz.
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Krok 1 v 0,00145 0,015 0,015 0.0
Hrok 2 v 10 25 ]

-
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K.12. Srednia anytmetyczna odozytéw wislkodci misrzong
Hrok 13 v 10,050 25,059 50,070 75,082 100, 101

K.14. Bigd wskazania mismiks wzorcowansgo
Hrok 14 v 0,050 0,059 0,070 0,082 0,101

K.15. Nizpewn. stand. - roedzislezasd mismiks wzorcowanago

Hrok 15 v 0,00289
K18, Nizpewn. stand. - dokisdnoss wzorss
Krek 16 v
(R2-H1Zp2 0, 000000 0000001 0, 000000 0, 000004 0, 000001
(Ha-H13p2 0, 000000 0,000001 0, 0000 0, 00004 0,000001
(WE-H1Zy2 0, 000000 0, 000001 0, 000000 0, 000004 0, 000001
(HE-H1Z2 0, 000000 0,000001 10, 000000 0, 000004 0,000081
(RT-H12p2 0, 000000 0000001 0, 000000 0, 000004 0, 000001
(WB-K13y2 0, 000000 0,000001 10, 00000 10,0005 4 0000001
(HE-H13p2 0, 000000 0,000001 0, 00000 0, 00004 0,000001
(KI0-H132 0, 000000 0, 000001 0, 000000 0, 000054 0, 000001
(KT1-H132 0, 000000 0,000081 10, 000000 0, 000004 0,000001
(K1Z-H132 0, 000000 0000001 0, 000000 0, 000004 0, 000001
Sums 0, 000000 10,0000 10, 00000 0,000160 0, 000030
n{n-1} 0
iloraz 000000000 | 0,00000100 | 000000000 | O0,00000178 | 0,00000100

pieraizstek | 0,00000000 | 000100000 | 000000000 | O,00122417 | O,0010000

K.17. Nispswnosc calkowita
Krok 17 /

Ki'2 0,000002102 | 0000225000 | 0000225000 | 0,000225000 | 0,000225000
H18'Z 0,000008352
Kig'Z 0,000000000 | 0000001000 | 0,000000000 | 0,000001720 | 0,000001000

SUMa 0,000010454 | 0,000234252 | 0000233352 | 0,000235132 | 0,000224352
piersiastek | 0,003233264 | 0015308555 | 0015275863 | 0,015334000 | 0015308558

K.18. Nispewnoss rozszerona - k=2
Krok 18 v 0005486528 | 0020617118 | 0030651725 | 0,030668000 | 0,030617T118

Uzywana w obliczeniach wartosc: pierwiastek{3): 1.73

Fig. 2. The table of manually performed calculations

Rys. 2. Przebieg obliczen wykonywanych rgcznie

Figure 2 presents the results of manually performed
calculations step by step, while Figure 3 contains a
comparison of the results obtained using the Excel
sheet to those made manually, and calculates the
difference between the results obtained by these two
methods.

From the obtained results it can be concluded that the
difference between calculations made manually and
calculations made with Excel sheet is in each case
Zero.
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e opis procedury kontroli jakosci wynikow (w
przypadku analiz rutynowych)
e spis wykorzystywanej literatury
¢ podsumowanie i wnioski
¢ dane os6b wykonujacych i1 sprawdzajacych
proces walidacji
*  podpisy 0s6b upowaznionych do zatwierdzenia
walidacji metody.
Ponizej przedstawiono przykladowe elementy proto-
kotu walidacji, nalezacego do procedury pomiarowe;j
PM-01 dotyczacej wzorcowania wewngtrznego
miernikéw do pomiaréw elektrycznych. Walidacje
przeprowadzono na wynikach zamieszczonych w
protokole wzorcowania woltomierza cyfrowego typu
V541 w zakresie do 100 V napigcia przemiennego o
czestotliwosci 50 Hz.

Krok 13
szablon 10,050 25,058 50,070 75,082 100,101
recznie 10,050 25,059 50,070 75,082 100,101
raznica 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000
Krok 14
szablon 0,050 0,059 0,070 0,082 0,101
recznie 0,050 0,059 0,070 0,082 0,1
roZnica 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000
Krok 15
szablon 0,00289
recznie 0,00289
roZnica 0,00000
Krok 16
szablon 0,00000 0,00100 0,00000 0,00133 0,00100
recznie 0,00000 0,00100 0,00000 0,00133 0,00100
roznica 0,00000 0,00000 0,00000 000000 0,00000
Krok 17
szablon 0,00323 0,01531 0,01528 0,01533 0,01531
recznie 0,00323 0,01531 0,01528 0,01533 0,01531
raznica 0,00000 0,00000 0,00000 000000 0,00000
Krok 18
szablon 0,0085 0,0306 0,0306 0,0307 0,0306
recznie 0,0085 0,0308 0,0308 0,0307 0,0308
roZnica 0,0000 0,0000 0,0000 0,0000 0,0000

Fig. 3. Comparison of the results of manual
calculations and in the validation template

Rys. 3. Poréwnanie wynikéw obliczen
wykonanych r¢eznie i w walidowanym szablonie

Na rysunku 2 przedstawiono wyniki obliczen
wykonywanych recznie krok po kroku, natomiast
rysunek 3 zawiera zestawienie wynikow uzyskanych
z wykorzystaniem arkusza excel i tych wykonanych
recznie oraz obliczenia rdznicy pomigdzy wynikami
tych dwdch metod.

Na podstawie uzyskanych wynikéw nozna stwier-
dzi¢, ze r6znica pomigdzy obliczeniami wykonanymi
recznie, a obliczeniami wykonanymi z wykorzysta-
niem arkusza excel w kazdym przypadku wynosi
Zero.
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