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W niniejszych Wytycznych zastosowano odniesienia do normy
PN-EN ISO/IEC 17043:2011 obowiazujgcej organizatoréw
I uczestnikéw badan biegtosci i poréwnan miedzylaboratoryjnych
(PT/ILC).

Klub POLLAB wyraza podziekowanie dr inz. Sabinie Zebrowskiej—tucyk za wktad
pracy wtozony w opracowanie niniejszych Wytycznych.

Prezes Klubu POLLAB — Andrzej Brzyski

1. Wprowadzenie

Za podstawe do przygotowania niniejszego opracowania, zwanego dalej w skrécie
Wytycznymi, postuzyty przede wszystkim normy: PN-EN ISO/IEC 17043:2011 [1] i ISO
13528:2015 [2]. Uwzglednione zostaty takze niektére zalecenia, wskazowki i sugestie zawarte
w PN-ISO 5725:2002 [3] oraz w innych dokumentach i publikacjach wymienionych
w Bibliografii [4 -13].

Dokumenty te opisujg wiele mozliwosci planowania programéw badania biegtosci
i statystycznej analizy wynikow, ale nie przedstawiajg sztywnych i jednoznacznych regut
postepowania. Szerokie pole decyzyjne pozostawione organizatorom programéw poréwnan
miedzylaboratoryjnych oznacza, ze powinni oni nie tylko dysponowac bardzo duzg wiedzg
merytoryczng w danej dyscyplinie, ale takze dobrze rozumie¢ zatozenia i specyfike wybranych
metod statystycznych.

Warunkiem miarodajnej oceny kompetencji uczestnikow i sformutowania uzytecznych
konkluzji jest zastosowanie odpowiednio dobranych metod statystycznych na wszystkich
etapach realizacji programu - poczgwszy od scharakteryzowania wlasciwosci obiektéw badan
rozsytanych do uczestnikéw, poprzez analize wynikbw pomiaréw, obliczanie wskaznikéw az
do interpretacji i komentarzy. Jedng z kwestii kluczowych, ktéra ma wptyw na ksztatt planu
badan i sposéb analizy wynikow, jest liczba uczestnikédw programu. Niektére narzedzia
statystyczne przewidziane do programow z udziatem wielu laboratoriow nie nadajg sie do
stosowania w rundach, w ktérych bierze udziat niewielu uczestnikdw. Niniejsze Wytyczne
adresowane s3 gtownie do organizatoréw programow z udziatem do 30 uczestnikow.

Wytyczne dotyczg przede wszystkim programéw badania biegtosci (PT), ale mogag byé
przydatne réwniez w innych poréwnaniach miedzylaboratoryjnych (ILC), jezeli stuzg one do
oceny zgodnosci wynikéw uzyskanych przez poszczegolnych uczestnikow programu podczas
niezaleznych badan tego samego (lub takiego samego) obiektu.
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Symbole stosowane w tek$cie Wytycznych sg zgodne z normg ISO 13528:2015 i maja
nastepujgce znaczenie:

Xpt - wartosé przypisana;

U(Xet) - niepewnosc¢ standardowa wartosci przypisanej;
U(Xpt) - niepewnos$¢ rozszerzona warto$ci przypisane;j;
o - blad maksymalny dopuszczalny;

o - odchylenie standardowe do badania biegtosci.

Wytyczne sg adresowane do oséb wspdétodpowiedzialnych za opracowanie planu programu
poréwnan, jego koordynacje, weryfikacje oraz zatwierdzenie. Osoby te, odpowiednio do
sprawowanej funkcji, a takze kompetencji zawodowych i wiedzy statystycznej, wptywajg na
plan programu PT/ILC, atakze na ocene wynikéw uzyskanych przez poszczegdlnych
uczestnikow, podsumowanie efektow danej rundy programu i sformutowanie wnioskow
dotyczacych organizacji przysztych rund.

Zaréwno osoby zaangazowane w organizacje programoéw PT/ILC jak i ich uczestnicy powinni
pamietaé, ze cho¢ najbardziej oczywistym celem takich programow jest weryfikacja
kompetencji uczestniczgcych laboratoridéw, to réwnie wazne jest aby stuzyly one doskonaleniu
metod badawczych, wiedzy i umiejetnosci personelu laboratoryjnego oraz identyfikowaniu
probleméw w laboratoriach. Oczekuje sie [1, 2], ze programy PT/ILC spetniajg tez funkcje
edukacyjne, zatem opracowanie wynikow powinno by¢ wnikliwe, rzetelne i wieloaspektowe, a
komentarze zamieszczone w sprawozdaniu koncowym powinny ufatwia¢ laboratoriom
uzyskiwanie wynikow o odpowiedniej doktadno$ci.

Wystepujgcy w dalszej czesci tekstu termin organizator programu badania biegto$ci nie ma
tutaj znaczenia prawnego, lecz odnosi sie rowniez do osob, ktéorym Klub POLLAB przekazat
okreslone uprawnienia i obowigzki (np. koordynator programu, weryfikator).

2. Liczba uczestnikéw rundy programu badania biegtosci

W bardzo wielu poréwnaniach miedzylaboratoryjnych obserwuje sie znaczacy udziat wynikow
odstajgcych (nierzadko powyzej 20%). Z tego powodu, jezeli wartosci przypisane x,: albo
odchylenia standardowe do badania biegtosci o, albo obie te wielkosci wyznacza sie na
podstawie danej rundy, to plan programu PT musi zawiera¢ opis procedury postepowania
z danymi istotnie odbiegajgcymi od pozostatych.

Mozliwe sg dwa podejscia:

Podejscie 1. Wykorzystanie wszystkich wynikdw dostarczonych przez uczestnikow
i zastosowanie takich metod przetwarzania danych, ktére sg niepodatne na obecnos¢ nawet
duzego odsetka wynikow odstajgcych i dlatego zwane sg odpornymi (lub odporno$ciowymi,
ang. robust methods). To podejscie jest w programach PT/ILC preferowane.

Podejscie 2. Uzycie testow statystycznych, ktére umozliwiajg wskazanie w zbiorze wynikow
dostarczonych przez uczestnikbw danych odstajgcych i pominiecie tych danych przy
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wyznaczaniu wartosci przypisanej x,: oraz odchylenia standardowego do badania biegtosci op..
Podejscie to mozna stosowacé, gdy spodziewana frakcja wynikow odstajgcych jest znikoma.

W celu uniknigecia niejasnosci dotyczacych liczby uczestnikow programu jest celowe
wprowadzenie dwoch symboli:

po— liczba uczestnikéw rundy programu, ktoérzy przedstawili wyniki pomiaru badanej
cechy obiektu i podlegajg ocenie,
p —liczba uczestnikéw rundy programu, ktérych wyniki zostaty uwzglednione przy
wyznaczaniu warto$ci X1 opt.

Oczywiscie, zawsze zachodzi relacja p < po.

Rozroznienie liczb po i p jest potrzebne nie tylko w zwigzku z usuwaniem wynikow odstajgcych,
ale rowniez w przypadkach, gdy organizator badan biegtoéci zapowiedziat w planie programu,
ze do obliczenia wartosci x.:i o,: wykorzysta jedynie wyniki laboratoriéw o okreslonym statusie
akredytacyjnym lub tylko od tych uczestnikéw, ktérzy uzyskali zadowalajgce wyniki w
poprzednich rundach. Wtedy p moze byé mniejsze od po, nawet jezeli zastosowano metody
obliczeniowe odporne na wartosci odstajgce. W normie [2] symbol po nie wystepuje. Czytajac
ten dokument, mozna na ogé6t wywnioskowa¢ z kontekstu, kiedy symbol p oznacza liczbe
wszystkich uczestnikow rundy, a kiedy tylko liczebnos$¢ okreslonego podzbioru uczestnikéw.

Programy organizowane przez Klub POLLAB skupiajg zwykle ponizej 30 uczestnikdw,
a nierzadko zaledwie kilku. Na potrzeby niniejszego opracowania przyjeto nastepujgce
umowne okreslenia liczebnosci danych wykorzystywanych do wyznaczenia dla badanej cechy
wartosci uzgodnionych:

— 20 < p <30 - liczebnos¢ niewielka,

— 8<p<20-liczebno$¢ mata,

— p<8 — liczebnos¢ bardzo mata.

Wytyczne odnoszg sie m.in. do trzech waznych etapdw tworzenia planu programu badania
biegtosci. Sa to:

— ustalenie dla obiektu badan wartosci przypisanej X, i jej niepewnosci U(Xp)
z uwzglednieniem niejednorodnosci i niestabilnodci obiektéw badan przekazanych
uczestnikom (pkt. 3),

— dobdr odpowiednich wskaznikow do oceny wynikow laboratoriéw (pkt. 4),

— ustalenie sposobu pozyskania wartosci potrzebnych do wyznaczenia wskaznikdw, np.
O badz op: (pkt. 5).

Jezeli wartos¢ przypisana i jej niepewnosé, a takze inne warto$ci potrzebne do obliczenia
wskaznikéw ocen, sg wyznaczone takimi metodami, ze nie zalezg od wynikow dostarczonych
przez uczestnikow, to liczba p moze by¢ bardzo mata, dopuszcza sie nawet
p=2.
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Jezeli warto$¢ przypisana x,: ma by¢ wyznaczona na podstawie wynikow biezgcej rundy, to
ustalajgc minimalng liczbe p nalezy wzigé pod uwage mozliwos¢ spetnienia warunkdw
podanych w punkcie 3.

Jezeli odchylenie standardowe do badania biegtosci o, ma by¢é wyznaczone na podstawie
wynikéw biezgcej rundy, to powinien by¢ spetniony warunek p > 20 (wykluczona jest liczebnos¢
bardzo mata i mata).

3. Wyznaczenie wartosci przypisanej x.: i jej niepewnosci u(Xyt)

3.1. Metody wyznaczenia wartosci przypisanej

Organizator programu badania biegtosci jest zobowigzany przedstawi¢ w planie programu
metode wyznaczenia warto$ci przypisanej X, Jezeli organizator wyznaczyt wartosc
przypisang przy uzyciu metod niezaleznych od wynikéw, jakie podadzg uczestnicy planowanej
rundy programu, to powinien on podaé w planie programu réwniez wartos¢ niepewnosci u(Xpt).
W przeciwnym razie powinien przedstawi¢ sposob, w jaki obliczy niepewnos¢ u(x.) po
otrzymaniu wynikéw od uczestnikow.

Norma 1SO 13528:2015 wyszczegdlnia 5 metod wyznaczenia wartosci przypisane;j:

I.  Wytworzenie probek modelowych, przez zmieszanie sktadnikow w znanych i cisle
okreslonych proporcjach (ich udziat jest wtedy doktadnie okreslony)

Il.  Zastosowanie certyfikowanego materiatu odniesienia

lll.  Wynik uzyskany metodg o wysokiej doktadnosci w laboratorium wybranym przez
organizatora

IV. Wartos¢ uzgodniona przez laboratoria eksperckie

V. Wartos¢ wyznaczona na podstawie wynikow uczestnikow

Cztery pierwsze metody (I, I, lll, IV) mozna stosowa¢ niezaleznie od liczby uczestnikéw rundy.

Metoda V, oparta na wynikach pomiaréw podanych przez uczestnikéw, jest najmniej zalecana.
Organizator wybierajgcy te metode, powinien obliczy¢ minimalng liczbe uczestnikow p, jaka
pozwoli spetni¢ zalecenia dotyczgce niepewnosci u(x,:) okreslone za pomocg nieréwnosci (1)
i (2) podanych w punkcie 3.2. Wplyw liczby uczestnikow p na wartoS¢ niepewnos$ci u(Xe)
wyrazajg wzory (6) i (7) zamieszczone w punkcie 3.4.
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3.2. Dopuszczalna niepewnos¢ wartosci przypisanej

Stosownie do zalecen normy ISO 13528:2015, niepewnos¢ wartosci przypisanej mozna uznaé
za pomijalng i nie trzeba jej wigczac do interpretacji wynikéw danej rundy, jezeli jest spetniony
warunek:

u(xpy) < 0,185 1)

gdzie:
u(xpet) - niepewnosc¢ standardowa wartosci przypisanej,
o - bfgd maksymalny dopuszczalny; kryterium oceny wskaznika D (pkt. 4).

Btedowi maksymalnemu dopuszczalnemu 6 mozna przypisa¢ wartos¢, jakg organ regulujacy,
jednostka akredytacyjna lub eksperci techniczni organizatora PT uwazajg za uzasadniong dla
celu danej rundy.

Warunek (1) mozna przedstawi¢ w innej postaci:
U(xpe) < 0,30y (2)

gdzie:
u(Xpt) - niepewnos¢ standardowa wartosci przypisane;,
Opt - odchylenie standardowe do oceny biegtosci,

Warunki (1) i (2) sg rownowazne, jezeli przyjmuje sie zatozenie, ze
1
O-pt = §8E (3)

Jezeli zastosowana przez organizatora metoda wyznaczenia wartosci przypisanej nie spetnia
wymagania (1) lub (2), to nalezy wybraé¢ jeden z ponizszych wariantow postepowania.

a) Poszukac innej metody wyznaczenia X,:, ktéra wymaganie to spetni.

b) Uwzgledni¢ niepewnos¢ wartosci przypisanej u(xp,) podczas interpretacji wynikow
badania biegtosci. Wyznaczajgc wskazniki D, D% lub Pa, nalezy zastgpi¢ btgd 6e
btedem &g’ (definicja symbolu opisana wzorem 18), zamiast wskaznika z nalezy
stosowac wskaznik z’ badz postugiwac sie tylko wskaznikami ¢ lub E..

c) Jezeli x,x jest wartoscig obliczong z wynikow uczestnikow i duza wartos¢ u(x,: ) jest
spowodowana roznicami pomiedzy wykrytymi podpopulacjami uczestnikéw, to moze
by¢ zasadne rozdzielenie wynikow na grupy i wyznaczenie niepewnosci osobno dla
kazdej grupy (np. uczestnikéw stosujgcych rézne metody pomiarowe).

d) Poinformowac uczestnikow rundy, ze nie mozna zaniedbac u(Xp), a to moze wptyngc
na ocene kompetenc;ji laboratoridw.

Jezeli dziatania a) - d) nie sg mozliwe, nalezy powiadomi¢ uczestnikow, ze nie mozna
wyznaczyC¢ miarodajnej wartosci X,:, @ wiec nie mozna wyznaczy¢ zadnych wskaznikow.
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3.3.  Niepewnos¢ u(x,:) wartosci przypisanej x,: wyznaczonej niezaleznie od wynikéw
rundy

Podstawg do wyznaczenia sktadowych niepewnosci jest réwnanie pomiaru:

Xpt = Xchar T Snom * Otrans + Ostan 4)

Przyjmuje sie, ze wszystkie sktadniki prawej strony réwnania (4) sg od siebie niezalezne,
wobec czego niepewnosc¢ standardowg wartosci przypisanej opisuje wzor:

u(xpt) = \/ughar + uizmm + u?rans + u?tab (5)
Xehar - Wartos$¢ badanej wiasciwosci przyjeta za wartos¢ przypisana;

Shom, Otrans, Ostab - Sktadowe btedu zwigzane z niejednorodnoscig obiektow PT, zmianami
obiektow podczas transportu, niestabilnoscig w czasie trwania danej
rundy programu;

Uchar - Niepewnos¢ standardowa wnoszona przez wyznaczenie Xchar;

Unom, Utrans, Ustab - Skfadowe niepewno$ci wnoszone przez dnom, Owans, Ostab.

Jezeli organizator programu badania bieglosci jest w stanie zapewni¢, ze zmiany
spowodowane niestabilnoscig dsan lub powstate w transporcie 8wans Sg pomijalne
w poréwnaniu do O, to mozna przyjaé, ze Usap = 0 i Ugrans = O.

Niepewnosc¢ Uchar Nalezy wyznaczy¢ zgodnie z zaleceniami Przewodnika [4].

3.4. Wyznaczenie wartosci przypisanej Xx,: oraz niepewnosci U(X,) na podstawie
wynikow otrzymanych od uczestnikow

Jezeli wartos¢ przypisana xp, wobec niemoznosci zastosowania innych metod, musi byé
wyznaczona na podstawie wynikow danej rundy, to zaleca sie uzycie jednego sposrod
estymatoréw potozenia rozktadu odpornych na wartosci odstajgce. Moze to byc¢:

e mediana,

e Srednia x* obliczona wedtug iteracyjnego algorytmu A,

e estymator Hampela.

Dopuszcza sie rowniez stosowanie miary nieodpornej, jakg jest

¢ Srednia arytmetyczna,
po uprzednim odrzuceniu wartosci odstajgcych wykrytych za pomocg uznanego testu
statystycznego (np. Grubbsa).

Strona 7 z 26



Wytyczne KPLB Wydanie 1 z dnia 28.11.2017 r.

Niezaleznie od zastosowanego sposobu obliczeh, metoda ustalenia wartosci przypisanej
oparta na danych od uczestnikéw rundy ma istotne wady:

a) Wyniki uczestnikéw mogg by¢ niewystarczajgco zgodne.

b) Wartos¢ uzgodniona x,x moze zawieraé nieznane obcigzenie, ktére nie jest
uwzglednione w u(x,: ) z powodu stosowania przez wielu uczestnikow niewtadciwej
procedury badawcze;j.

c) Wartos¢ uzgodniona x,: moze by¢ obcigzona z powodu obcigzenia metody obliczenia
wartosci przypisane;.

d) Wykazanie spéjnosci metrologicznej wartosci uzgodnionej jest trudne; organizator
programu badania biegtosci musiatby posiadaé petng informacje o wzorcach
uzywanych przez uczestnikdéw i innych istotnych warunkach pomiarow.

W programach z udziatem niewielu uczestnikéw, dochodzi do tego bardzo powazny problem:
nadmierna niepewnos¢ wartosci przypisanej, wynikajgca z ograniczonego zbioru danych,
ktére postuzyty do obliczenia Xot.

Jezeli wyniki pomiaru majg rozktad zblizony do normalnego i warto$¢ przypisana jest
wyznaczona jedng z metod odpornych, to jej niepewnos$¢ u(x.:) szacuje sie wedtug wzoru:

1,25

u(xpe) = = (6)

Oznacza to, ze w przypadku przyjecia o, = s*, warunek (2) moze by¢ spetniony tylko wtedy,
jezeli liczba danych p uwzglednionych w obliczeniach wynosi co najmniej 18.

Jezeli wartos¢ przypisang wyznaczono jako Srednig arytmetyczng, po odrzuceniu wartosci
odstajgcych, to jej niepewnoé¢ oblicza sie ze wzoru:

1

u(xp) = =S @)

Metoda obliczania wartosci przypisanej jako $redniej arytmetycznej jest uznawana za gorszg
niz metody odporne z uwagi na wptyw wartosci odstajgcych, ktére w programach
miedzylaboratoryjnych nalezy bra¢ uwage, a ktére moga pozostaé¢ niewykryte z powodu matej
mocy testéw statystycznych dla matych liczebnosci p. Jezeli jednak doswiadczenia
organizatora badan pokazujg, ze ryzyko wystgpienia wartosci odstajgcych jest niewielkie, to
w programach z udziatem matej i bardzo matej liczby uczestnikéw mozna preferowac srednig
arytmetyczng, z racji mniejszej niepewnosci u(Xpt).

Poniewaz niepewnos¢ wartosci przypisanej obliczonej na podstawie wynikow rundy
z udziatem matej liczby uczestnikoéw nie spetnia na ogoét warunkéw (1) lub (2), nalezy dotozyé
wszelkich staran, aby wartos¢ przypisang ustali¢ innymi metodami, a w razie koniecznosci
postgpi¢ zgodnie z wariantami b), c) lub d) w punkcie 3.2, a nawet odstgpi¢ od oceny wynikow,
ograniczajgc sprawozdanie do prezentacji graficznej wynikéw otrzymanych od uczestnikow i
ich opisowego skomentowania.
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3.5. Pordéwnanie wartosci przypisanej x,, z niezalezng wartoscia odniesienia

Jezeli x,, wyznaczono metodg V (na podstawie wynikow biezgcej rundy) i jest dostepne
niezalezne miarodajne oszacowanie X (Np. metodg 1), to po kazdej rundzie programu PT
nalezy porownac x,; Z Xret, WyZNaczajac ich roznice xq;ss.

Xdiff = Xref — Xpt (8)

Niepewnosc standardowa roznicy x,;r Wynosi:

Ugirr = U (Xper) + U2 (Xpt) 9)
Jezeli
Xdiff > Zudiff (20)

to nalezy poszukac przyczyn niezgodnosci.

Podobnie, jezeli x,, wyznaczono stosujgc metody I - 1V, to nalezy poréwnac $rednig odporng
X* z danej rundy z wartoscig x;:

Xaiff =X — Xpt (11)
i sprawdzi¢ czy nie zachodzi nierownos¢ (10).

4. Wskazniki zalecane do oceny wynikéw podanych przez laboratoria

4.1. Aspekty oceny

Zaleznie od celu programu badania biegtosci, réznice pomiedzy wynikiem uczestnika
a wartoscig przypisang (xi—Xsr) mozna oceni¢, uwzgledniajgc:

a) kryteria zewnetrzne (wymagania),
b) wyniki innych uczestnikow,
c) deklarowang przez uczestnika niepewnosgé.

Podane przez uczestnikédw wyniki badan nalezy przeksztatcic w unormowane wskazniki
rezultatdw dziatania, aby przeprowadzi¢ jednolitg ocene i interpretacje w catym zakresie
wielkosci mierzonych.

Zalecane obecnie wskazniki oceny oraz wartosci kryterialne [2] i nazwy ocen zestawiono
w tabeli 1. Sg one nieco inne niz podane we wczesniejszych normach. Istothg nowoscig jest
wprowadzenie wskaznika Pa. Ponadto zmieniono niektére nazwy ocen, wprowadzono
kosmetyczne zmiany w znakach nierownosci liczb kryterialnych dla wskaznika z, zamieniono
nazwe liczba E, na wskaznik E,, a w jego wzorze definicyjnym wystepuje teraz wartosé
przypisana zamiast wartosci referencyjnej.
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Tablica 1 Wskazniki zalecane do oceny rezultatow uzyskanych przez uczestnikéw

Symbol Wzér Interpretacja
wskaznika
Wynik jest zadowalajacy ¥
jezeli |Di| <o
D D; = x; — Xpt ’ D<o,
lub jezeli | Di| < &’k.
D% D;% = 1005_1'% Kryteria analogiczne jak dla Dj
pt
P, p, = 100&% Wynik jest odpowiedni jezeli
' g5 [P <100 %
|zi] < 2 - wynik zadowalajgcy
. g = Xi — Xpt 2 < |zi| < 3 — wynik watpliwy (sygnat
' Opt ostrzegawczy)
|zi| 2 3 - wynik niezadowalajgcy ¥
y 7, = Xi T Xpt Kryteria liczbowe
\/agt + u?(xpe) jak dla wskaznika z
Kryteria jak dla wskaznika z lub
é, _ Xi — xpt
i~ |&i | < k- wynik zadowalajgc
4 \/“2 () + u2C) C wy jacy
k — stosowany wspotcz. rozszerzenia
v —x [(En)i |< 1,0 - wynik zadowalajacy,
i — t
E, (En)i = — o ile niepewnosci sg poprawne
JUz(xi) + U2 (xpe) oraz warto$¢ | X — Xpt| jest mniejsza
od wymaganej przez klientow

Y"in. dopuszczalny/dozwolony/akceptowalny (ang. acceptable); wg 1ISO 17043 taki wynik jest

,zadowalajgcy” (ang. satisfactory)
2 ang. warning signal; wg ISO 17043 wynik jest ,watpliwy” (ang. questionable)

Strona 10 z 26




Wytyczne KPLB Wydanie 1 z dnia 28.11.2017 r.

% in. niedopuszczalny/niedozwolony/nieakceptowalny / (ang. unacceptable);
wg ISO 17043 jest to wynik ,niezadowalajgcy” (ang. unsatisfactory)

4.2. Wskazniki D, D% i Pa. Btad maksymalny dopuszczalny &g (8g°).

Wskazniki D, D% oraz Pa stuzg do oceny zgodnosci wyniku uczestnika z kryterium
zewnetrznym, jakim jest wartos¢ btedu maksymalnego dopuszczalnego. Btad ten oznaczony
jest symbolem & (3.2), gdy jest wyrazony w jednostkach wielkosci mierzonej, a symbolem
&% wtedy, gdy okresla procent wartosci wielkosci mierzonej.

Wskaznik D jest podstawowg miarg stopnia dokfadnosci wyniku [ISO 13528, 9.3.1]. Stanowi
oszacowanie btedu pomiaru. Dla i-tego wyniku pomiaru x; wskaznik ten wynosi:

D = x; — xpt (12)
Wartos¢ przypisang xx nhalezy wyznaczyé jedng z metod wymienionych w p. 3.1
I przedstawionych szczegétowo w normie 1SO 13528:2015.
Wynik uznaje sie za zadowalajgcy (dozwolony, ang. acceptable), tzn. ‘nie ma sygnatu’, jezeli

-65 <D,'< 65. (13)
sposob ustalenia btedu maksymalnego dopuszczalnego &: podano w punkcie 3.2.

Zaletami wskaznika D sg intuicyjnos¢ oraz $ciste powigzane oceny wyniku z jego
przydatnoscig do przewidywanego wykorzystania. Postugujgc sie wskaznikiem D, trudno jest
jednak analizowa¢ sprawozdania obejmujgce wiele wielkosci mierzonych oraz zawierajgce
zréznicowane wartos$ci kryterialne (np. zalezne od poziomu badanej cechy).

Wskaznik D% odnosi roznice do wartosci przypisanej, co utatwia poréwnywanie wynikow
pomiaru réznych cech.
0 Di
D;% = 100—% (14)
xpt
Wynik uznaje sie za zadowalajacy, jezeli
-6 % <D; < 6e%. (15)

Wskaznik P, (Percentage of Allowed Deviation [ISO 13528, 9.3.6]) wyraza btad D; jako
procent btedu dopuszczalnego.

D.
P,. = 1002 % (16)
i 8g
Wynik uznaje sie za zadowalajgcy (dozwolony), tzn. ‘nie ma sygnatu’, jezeli

-100% < Py; < 100%. (17)

Wskaznik P, jest tak unormowany, ze ma jednakowe wartosci kryterialne dla wszystkich cech
obiektu badan, niezaleznie od ich wartosci. Jest wiec bardzo przydatny do poréwnywania
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wynikéw badania réznych cech na wielu poziomach wielkosci mierzonej. Otrzymane
w kolejnych rundach wartosci wskaznika P,; mozna wykresla¢ na kartach (podobnie jak
wartosci wskaznika zj ), co jest szczegdlnie uzyteczne, gdy czestos¢ rund PT jest duza i bada
sie wiele cech obiektu. Co wazne, wskaznik ten nie ma interpretacji probabilistycznej, a wiec
ocena uczestnika nie zalezy od wartosci wynikéw innych uczestnikéw rundy ani od rozktadu
tych wynikow.

Wartos¢ bezwzgledna wskaznika |P,;| pozwala jednolicie ocenia¢ wyniki potozone w dane;
odlegtosci od wartosci przypisanej, niezaleznie od znaku D;.

Kryteria oceny wskaznikow D, D% oraz P» mozna ztagodzi¢ przez zastgpienie btedu & wieksza
wartoscig - ¢&’, obliczong wedtug wzoru:

ro_ 2
8= /55 + U2(xpe) (18)

gdzie U(x,:) niepewnosc¢ rozszerzona wartosci przypisanej; k = 2.

4.3. Wskazniki z i 2z’

Wskaznik z [ISO 13528, 9.4] jest w programach badania biegtosci najbardziej
rozpowszechniong miarg oceny kompetencji laboratoriow. Do jego obliczenia konieczna jest
znajomos¢ dwoch parametréw charakteryzujgcych rozktad (teoretyczny lub obserwowany),
ktorymi sg: wartos¢ przypisana x,: oraz odchylenie standardowe do badania biegtosci oy.
__ Xi—Xpt
zZi = T (19)

Koncepcja wykorzystania tego wskaznika bazuje na zatozeniu, ze wyniki poprawnie
wykonanych pomiaréw opisuje (niekiedy dopiero po przeksztatceniu) rozktad normalny N(Xp;
Oyt ) | ze jego parametry Xy oraz o, zostaly przez organizatora doktadnie okreslone (na
podstawie rozwazan teoretycznych lub dostatecznie rozlegtych badan empirycznych). Przy
takim zatozeniu wskaznik z ma rozktad normalny N(O; 1), a co za tym idzie, mozna oczekiwac,
ze okoto 5% wartoéci zi wykroczy poza zakres [-2; 2] i tylko 0,3% znajdzie sie poza zakresem
[-3; 3]. Poniewaz prawdopodobienstwo przekroczenia przedziatu [-3; 3] jest bardzo mate, to
réwniez jest mato prawdopodobne, by sygnat do dziatania pojawit sie przypadkowo. Przyjmuje
sie wiec, ze nierownos¢ [z| = 3 jest przejawem jakiej$ nieprawidtowosci w procedurze
badawczej uczestnika i nalezy jg zidentyfikowac.

Rozumowanie powyzsze jest podstawg sformutowania kryteriow oceny wynikow od
uczestnikow [ISO 13825:2015, 9.4.2]:

|z] < 2 - wynik zadowalajacy;
2<|z| <3 - wynik watpliwy (sygnat ostrzegawczy); (20)
|z] = 3 - wynik niezadowalajacy ( sygnat do dziatania).
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Organizator programu moze przyja¢, ze juz przekroczenie wartosci 2 generuje sygnat
dziatania.

Norma [2] przedstawia, oprécz 5 metod wyznaczenia X, rowniez 5 metod ustalenia odchylenia
standardowego do badania biegtosci o« (patrz punkt 5). Bardzo czesto (zbyt czesto) osoby
odpowiedzialne za opracowanie planu badan biegtoSci wybierajg podejscie najtatwiejsze —
obie te wartosci obliczajg na podstawie wynikéw dostarczonych przez uczestnikow w biezacej
rundzie programu. Podejscie to jest najmniej zalecane, a jezeli liczba uczestnikdw p jest
mniejsza od 20, to nie powinno ono by¢ stosowane.

Wystepujg wtedy trzy naruszenia zatozen dotyczgcych wskaznika z:
a) niedoktadne oszacowanie X,
b) niedoktadne oszacowanie oy,
c) brak wymaganej niezaleznosci pomiedzy wynikiem uczestnika i Xy oraz pomiedzy Xu

i GOpt.

Niedostateczna liczba uczestnikbw wptywa najsilniej (najbardziej niekorzystnie) na
niedoktadne oszacowanie op. ,W przypadku mato licznych zbiorow danych nie zaleca sie
przyjmowania Kryteriow oceny opartych na rozproszeniu wynikéw uczestnikow, z powodu
bardzo duzej zmiennosci wszelkich estymat rozproszenia. Np. dla p = 30, mozna sie
spodziewac, ze estymaty odchylenia standardowego danych o rozktadzie normalnym
Zmieniajg sie po okoto 25% po obu stronach jego prawdziwej warto$ci (przy poziomie ufnosci
95%) [ISO 13825:2015, p. D.1.4.1]. Jezeli p zmaleje do 20, to spodziewany przedziat
zmiennosci s wzrosnie do 0,686 <s < 1,310, czyli fluktuacje s mogg wtedy przekracza¢ 30%
prawdziwej wartosci c. Dla p = 7 przedziat ten wynosi 0,456 < s < 1,55¢ (a wiec jest okoto
dwukrotnie szerszy niz dla p = 30), agdy p=3,to 0,160 <s < 1,920, czyli z rundy na runde s
moze sie zmienia¢ o rzad wielkos$ci! Zastosowanie zamiast klasycznego odchylenia
standardowego z préby s jednej z miar odpornych (punkt 5) nie moze zmniejszy¢ wptywu
losowosci wynikéw w rundzie.

Reasumujgc, nie wolno wyznaczac o ha podstawie wynikéw rundy programu z udziatem
bardzo matej bgdz matej liczby p uczestnikow. Jezeli p > 20, to dopuszcza sie stosowanie tej
metody, analogicznie jak przy projektowaniu kart kontrolnych.

Organizator badan biegtosci powinien ustali¢ i poda¢ uczestnikom zasady zaokraglania
wskaznika z, biorgc pod uwage liczbe cyfr znaczgcych w wyniku oraz w wartosciach xpti 0.
Rzadko jest uzyteczne podawanie wigcej niz dwéch cyfr po przecinku.

Wskaznik z' [ISO 13528, 9.5] jest efektem modyfikacji wzoru (19), polegajgcej na
uwzglednieniu niepewnosci standardowej wartosci przypisanej u(Xy):

’ Xi — Xpt

7, = ——F—
/azz,t+ u?(xpt)

(21)
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Wskaznik z' interpretuje sie w taki sam sposéb jak wskaznik z, stosujgc te same wartosci
krytyczne 2,0 i3,0.

Mozna go preferowaé w tych sytuacjach, gdy warto$¢ przypisang Xy oraz/lub warto$¢ op
wyznacza sie niezaleznie od wynikow uczestnikow. Jezeli zalecenie (2) dotyczgce u(xy) jest
spetnione, to z i z' rdznig sie od siebie znikomo:

0,96 < z'z <1. (22)

4.4. Wskaznik ¢, zeta [ISO 13528:2015, 9.6]

Wskaznik £ zaleca sie stosowac¢ wtedy, gdy celem programu badania biegtoéci jest ocena
zdolnosci uczestnika do uzyskania wynikow bliskich wartosci przypisanej, zgodnie
z deklarowang niepewnoscig

Xi—Xpt

\/u2<xi)+u2(xpt)

¢ = (23)

u(xj) — oszacowanie przez i-tego uczestnika niepewnosci standardowej jego wyniku x;,
u(Xet) — niepewnosé standardowa wartosci przypisane;j.

Wskaznik { pozwala oceni¢ podany przez uczestnika wynik pomiaru wraz z niepewnoscia.
Wartosci wskaznika { wykraczajgce poza przedziat [-2, 2] mogg oznaczaé albo duze

odchylenie xi od xu, albo niedoszacowanie niepewnosci przez uczestnika, albo obie przyczyny
réwnoczes$nie.

Mozna tez przyja¢ te same wartosci krytyczne co dlaz (2 i 3) i stosowac wskazniki z i { tgcznie,
aby fatwiej zidentyfikowaé problemy uczestnikow. Jezeli uczestnik otrzymuje wskaznik z, ktory
stale przekracza wartos¢ 3, to jest zasadne przeanalizowanie jego procedury badan krok po
kroku, aby wprowadzi¢ konieczne korekty. Jezeli wskaznik { tego uczestnika réwniez stale
przekracza wartos¢ 3, to znaczy, ze uczestnik nie uwzglednit istotnych sktadnikéw
niepewnosci. Jesli zas uczestnik otrzymuje z > 3 ale { < 2, to moze oznaczaé, ze poprawnie
oszacowat niepewnos$¢ swoich wynikéw, jednak nie spetniajg one oczekiwan programu
badania biegtosci.

4.5. Wskaznik E, [ISO 13528, 9.7]

Wskaznik £, jest uzyteczny w programach badania biegtosci, ktérych celem jest ocena
zdolnosci uczestnika do uzyskiwania wynikdéw bliskich wartosci przypisanej wewnatrz
deklarowanej niepewnosci.

Xi—Xpt

(En)i = \/ (24)

U?(x)+U?(xpt)

U(x;)— niepewnos¢ rozszerzona wyniku uczestnika,
U(xpe) — niepewnos¢ rozszerzona wartosci x,,:
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We wczeséniejszych normach wskaznik E, nazywany byt liczbg E,. Poniewaz wskaznik ten
utworzono z myslg o ocenie laboratoridw wzorcujgcych, to w jego wzorze definicyjnym miejsce
Xpt Zzajmowata warto$¢ referencyjna (wartos¢ odniesienia) a miejsce U(xp) - niepewnosc
wartosci referencyjnej Urr. Obecna posta¢ wzoru jest zgodna z wzorami na inne wskazniki,
a przeznaczenie wskaznika E, jest bardziej uniwersalne - mozna go stosowal takze
w programach przeznaczonych dla laboratoriow badawczych.

Uwaga: Dodawanie kwadratéw niepewnosci rozszerzonych nie jest zgodne z ISO/IEC Guide
98-3 i jest niepoprawne, jezeli wspotczynniki rozszerzenia kdla U(x;)i U(x,:) sa rozne.

Wartosci wskaznika E,> 1,0 lub £, < -1,0 Swiadczg o potrzebie przeanalizowania przez
uczestnika oszacowanej przez niego niepewnosci lub o koniecznosci poprawienia procedury
pomiarowej.

Wartosci -1,0 < £, < 1,0 swiadczg o uzyskaniu wynikow zadowalajgcych tylko wtedy, gdy
niepewnos$ci sg oszacowane poprawnie i gdy odchylenie (xi- Xy) jest mniejsze od wymaganego
przez klientéw.

Wigczenie do interpretacji wynikbw poréwnan miedzylaboratoryjnych informacji
0 niepewnosci moze odegra¢ wazng role w doskonaleniu jej zrozumienia przez uczestnikow
i rozwijaniu umiejetnosci szacowania. Wiecej informacji na temat oceny niepewnosci
deklarowanej przez uczestnikow podano w p. 6.

5. Odchylenie standardowe do badania biegtosci o, (lub/i blad &¢)

5.1. Metody ustalenia oy (lub/i btedu maksymalnego dopuszczalnego &¢)

Organizator, w porozumieniu z uczestnikami programu i jednostkami akredytacyjnymi, biorgc
pod uwage istniejgce przepisy, wybiera metode wyznaczenia op: | przygotowuje na ten temat
szczegotowy informacje.

Mozna stosowac nastepujgce metody [ISO 13528:2015, p. 8]:
1) jako wartos¢ wymagana (przepisy, opinia ekspertow),
2) na podstawie wynikdéw z poprzednich rund,
3) na podstawie modelu ogdlnego,

4) na podstawie eksperymentalnie wyznaczonych wartosci odchylenia
standardowego odtwarzalno$ci or | powtarzalnoéci o,

5) na podstawie danych otrzymanych w tej samej rundzie programu badania
biegtosci.

Ad 1) Odchyleniu standardowemu gy, podobnie jak btedowi maksymalnemu dopuszczalnemu
Oe, mozna przypisaC wartosc¢, jakg organ regulujgcy, jednostka akredytacyjna lub eksperci
techniczni organizatora PT uwazajg za uzasadniong dla uczestnikow (racjonalng). Jezeli w
odnosnych wymaganiach podana jest wartos¢ btedu maksymalnego dopuszczalnego og, to
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mozna go przeksztatcic w op, dzielagc O przez liczbe sygnalizujgca, ze wynik jest
niedopuszczalny. Jezeli stosuje sie wskaznik z, to zgodnie ze wzorem (3) wtasciwg liczbg jest
3. Wéwczas wymaganie zi < 3 jest tozsame z wymaganiami Di < e oraz Pa < 100%.

Ad 2) Wartos¢ op (a wiec i 0g) mozna wyznaczy¢ na podstawie poprzednich rund PT,
w ktorych mierzono te samg ceche o zblizonej wartosci przy zastosowaniu tej samej procedury
pomiarowej. Wskazane jest kooperacja z innymi organizatorami, ktérzy prowadzg podobne
badania. Metoda ta jest bardzo uzyteczna, jezeli opinie ekspertéw nie sg zgodne. Ma ona
nastepujace zalety:

— oceny bazujg na uzasadnionych oczekiwaniach;

— kryteria ocen nie zmieniajg sie z rundy na runde;

— organizatorzy programow badania biegtoéci, jezeli jest kilku w danym obszarze badan
lub wzorcowania, stosujg te same kryteria ocen.

Przeglad poprzednich rund programu badania biegtosci powinien obejmowaé wyniki tylko od
kompetentnych uczestnikéw, niezaktécone z powodu mniejszych liczebnie grup czy przez
udziat nowych uczestnikéw. Obliczenia nalezy przeprowadzi¢ zgodnie z normg ISO
13528:2015, pkt. 8.3.

Ad 3) Z modelu ogdlnego wynika, ze odchylenie standardowe odtwarzalnosci metody
pomiarowej zalezy tylko od poziomu mierzonej cechy (a nie zalezy od rodzaju mierzonej
wielkosci, procedury pomiarowej ani od liczebnosci probki). Przykladem modelu ogélnego jest
zalezno$¢ opracowana przez Horwitza i Thompsona [ISO 13528:2015, pkt. 8.4], szeroko
stosowana w chemii analitycznej.

Wartos¢ oyt wyznaczona za pomocg modelu ogolnego musi byC uzyteczna
w zastosowaniu praktycznym (tzn. uzasadniona, biorgc pod uwage istniejgce
uwarunkowania). Nalezy wiec sprawdzi¢ czy model ogdlny jest adekwatny do specyficznego
zastosowania. Jesli okaze sie, ze w efekcie przyjecia obliczonej wartosci o bardzo duza lub
bardzo mata czesS¢ uczestnikbw ma przypisane sygnaly do dziatania lub sygnaty
ostrzegawcze, to organizator programu powinien upewni¢ sie czy jest to zgodne z celem tego
programu.

Ad 4) Jezeli metoda pomiarowa, ktéra ma by¢ stosowana w programie badania biegtosci, jest
metodg standardowg, a ponadto jest dostepna informacja o powtarzalnosci
i odtwarzalnosci, to stosuje sie wzér [ISO 13528, p. 8.5]:

Opt = \/Gﬁ — o2 (1 — i) (25)

gdzie:
or - odchylenie standardowe odtwarzalno$ci,
or - odchylenie standardowe powtarzalnosci,
m - liczba powtdérzen wykonanych przez kazde laboratorium przy wyznaczaniu wyniku
pomiaru.
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W programach badania biegtosci najczesciej stosuje sie m = 1. Wtedy:
Opt = OR (26)

Jezeli wartosci or i 0; zalezg od wartosci mierzonej wielkosci, to nalezy ustali¢ uzyteczng
w praktyce zalezno$¢ funkcyjng. Badania wspolne, ktore postuzyty do wyznaczenia or
i or, muszg by¢ wykonane zgodnie z 1SO 5725-2 lub wedtug réwnowaznej procedury.

Zaletami tej metody sa: obiektywnos¢, jednakowe podejscie do wielu wielkosci mierzonych,
bazowanie na rozlegtym i starannie zanalizowanym eksperymencie.

Uwaga: Na ogoét organizator programu badan biegtosci wymaga od uczestnikéw podania
jednego wyniku pomiaru dla badanej cechy. Nie jest wtedy dozwolone podawanie przez
niektére laboratoria wiecej niz jednego wyniku. Niekiedy jednak dodatkowym celem badan
biegtosci moze by¢ ocena precyzji pomiarow. Wtedy organizator informuje uczestnikéw jaka
jest wymagana liczba wynikéw pomiaréw powtdrzonych i wszystkie laboratoria powinny scisle
to wymaganie spetnic.

Ad 5) Wyznaczanie o, ha podstawie wynikow w rundzie nie jest zalecane nawet

w programach z duzg liczbg uczestnikow, poniewaz parametry rozproszenia wynikow
zmieniajg sie z rundy na runde. Zwlaszcza nalezy tej metody unikac, jezeli p < 20.

Jezeli organizator decyduje, ze - wobec braku lepszych metod - odchylenie standardowe o,
zostanie wyznaczone na podstawie wynikédw rundy, to =zaleca sie uzycie jednego

z odpornych na dane odstajgce estymatoréw szerokosci (skali) rozktadu. Mogg to by¢:
— przeskalowane odchylenie medianowe MADe,
— unormowany rozstep miedzykwartylowy nlQR,
— odchylenie standardowe s* obliczone wedtug iteracyjnego algorytmu A,

— estymator Q lub Q, [ISO 13528:2015, C.5].
Dla liczebnosci p > 15 algorytm A tworzy lepszy estymator o, niz parametry MADe i nIQR.
Dopuszcza sie rowniez stosowanie nieodpornej miary rozrzutu, jakg jest odchylenie

standardowe s, po uprzednim odrzuceniu wartoéci odstajgcych wykrytych za pomoca
uznanego testu statystycznego (np. Grubbsa).
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5.2. Wprowadzenie ograniczen dla o, w przypadku wyznaczania tej wielkosci na
podstawie wynikoéw podanych przez uczestnikéw

Organizator badania biegtosci powinien ustawi¢ dolng granice oy, czyli najmniejszg wartos¢,
jaka bedzie uzywana w przypadku, gdyby odporne odchylenie standardowe s* okazato sie
bardzo mate. Granica ta powinna by¢ taka, ze kiedy btgd pomiaru spetnia najbardziej ostre
wymagania spodziewanego zastosowania, to |z| < 3,0.

Przyktad [wg ISO 13528]

W programie badania biegtosci dotyczacym wytwarzania tkaniny, wyznacza sie m.in. liczbe
watkow przypadajgcych na centymetr. Odporne odchylenie standardowe moze byc¢
w niektorych rundach bardzo mate (s*< 1 watek/cm), podczas gdy btedy do 4 watki/cm uznaje
sie za nieistotne. Wobec tego organizator badania biegtosci ustala, ze:

— jezelis* 21,3 watki/cm, to op: = s*,
— W przeciwnym razie stosuje sie op:=1,3 watki/cm.

Organizator programu badan biegtosci powinien rowniez ustawi¢ maksymalng warto$¢ oy,
jaka bedzie uzywana, lub maksymalng warto$¢ wynikéw pomiaru, ktére bedg oceniane jako
zadowalajgce (brak sygnatu), na wypadek gdy s* jest bardzo duze. Granica ta powinna by¢ tak
wybrana, aby wyniki niezadowalajgce do przeznaczenia otrzymaty sygnat do dziatania.

W pewnych przypadkach, w ktérych symetryczne przedziaty wigczatyby wyniki niespetniajgce
oczekiwan programu (nieprzydatne w aspekcie przewidywanego zastosowania), organizator
PT moze ustawi¢ dwie granice, gorng i dolng, pomiedzy ktérymi wyniki bedg ocenione jako
,zadowalajgce”, to znaczy ze nie bedg generowac sygnatdw ostrzegawczych czy sygnatow
dziatania.

Przyktad [wg ISO 13528]

Przepisy odnosnie systematycznie wykonywanych programéw badania biegtosci wody
niezdatnej do picia podajg, ze wyniki muszg sie zawieraC w przedziale x* + 30,. Poniewaz
jednak w pewnych przypadkach symetryczny zakres akceptowanych warto$ci maogtby
zawiera¢ 0 pg/L (a nawet wartosci ujemne), ustalono dodatkowo, ze wynik mniejszy niz 10 %
wartosci zadanej podczas sporzgdzania probki (czyli wartosci przypisanej wyznaczonej
metodg |) bedzie generowat sygnat dziatania.

Przyjmijmy, ze sporzadzony obiekt badania biegtosci zawiera substancje o zawartosci 4,0
ug/L. Srednia odporna od uczestnikéw rundy wynosi x* = 3,2 ug/L, zaé s* = o = 1,1 pg/L.
Zatem jezeli uczestnik dostarczy wynik 0,0 ug/L, to bedzie on wewnatrz przedziatu x* £ 30y,
jednak zostanie oceniony jako niezadowalajgcy, gdyz jest mniejszy od 0,4 pg/L.
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6. Ocena niepewnosci_podanych przez laboratoria uczestniczace w_programie
badania biegtosci

6.1. Argumenty za wymaganiem od uczestnikéw podawania niepewnosci pomiaréw

Organizator moze zobowigza¢ uczestnikéw rundy do podania oprécz wyniku pomiaru X;
réwniez niepewnosci standardowej tego wyniku u(x;) lub jego niepewnosci rozszerzonej U(x;)
— pod warunkiem podania wartosci k.

Argumenty za gromadzeniem informacji o niepewnosci, nawet jesli nie jest ona uzywana do
oceny wynikéw uczestnikow za pomocg wskaznikow  czy E,, sg nastepujgce:

1) jednostki akredytacyjne mogg zapewnicC, ze uczestnicy podajg niepewnosci zgodne
Z ich zakresem akredytacji;

2) uczestnicy moga porownac niepewnos¢ podang przez siebie z podang przez innych; jest
szansa wykrycia, ze w budzecie nie uwzgledniono znaczgcych sktadnikéw niepewnosci
lub Zze niektére z nich przeszacowano;

3) programy badania biegtosci moga stuzy¢ do potwierdzenia deklarowanych niepewnosci,
a jest to najprostsze wtedy, gdy niepewnos¢ wynikéw jest podana jawnie.

Ponadto organizator moze sprawdzi¢ poprawnos$¢ podawania wynikdw pomiaru pod

wzgledem formalnym, np. liczby cyfr znaczacych w niepewnosci i zgodnosci zapisu
niepewnos$ci z zapisem estymaty wartosci wielkosci mierzone.

6.2. Ustalenie dla niepewnosci u(x;) granicy dolnej Umin

Jezeli warto$¢ x,,; jest wyznaczona przy uzyciu metod niezaleznych od wynikow w rundzie
i jest spetnione kryterium u(x,.) < 0,30,;, to jest mato prawdopodobne, aby odchylenie
standardowe uczestnika u(x;) byto mniejsze niz u(x,.). Zatem wartos¢ u(x,;) powinna by¢
stosowana jako umi, czyli dolna granica przesiewania (selekcji) niepewnosci.

Umin = u(xpt) (27)

Jezeli wartos¢ przypisana jest wyznaczona z wynikow uczestnikow rundy, to organizator
programu powinien ustali¢ praktyczng granice przesiewania niepewnosci tmin.

Zastrzezenie: Jezeli u(x,.) zawiera zmiennoSC spowodowang niejednorodnoscig lub
niestabilnos$cig badanego obiektu, to niepewnos¢ wyniku uczestnika u(x;) moze by¢é mniejsza
I"IIZ Umin.

6.3. Ustalenie dla niepewnosci u(x;) granicy gornej Umax

Jest réwniez mato prawdopodobne, aby niepewnos¢ wyniku ktéregokolwiek uczestnika byta
wieksza niz 1,5-krotno$¢ odpornego odchylenia standardowego, ktore mierzy rozproszenie
wynikéw od wielu uczestnikdw. Zatem za gdérng granice odsiewu podanych niepewnosci
mozna przyjac:
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Umax = 1,5 S* (28)

Wspodtczynnik 1,5 jest gérng granicg odchylenia standardowego, jakiego mozna oczekiwac dla
s*wyznaczonego z 10 lub wiecej wynikéw. Bazuje on na pierwiastku kwadratowym kwantyli
rozktadu F. Organizator programu badania biegtosci moze przyjg¢ inny mnoznik.

6.4. Interpretacja niepewnosci wyniku uczestnika u(x;) w odniesieniu do Ui, | Upmax

Jezeli organizator badan biegtosci, w celu wykrycia odbiegajgcych niepewnosci, stosuje
warto$ci graniczne u,,;, lub u,,4, lub inne kryteria, to powinien wyttumaczy¢ uczestnikom, ze
nawet wtedy, gdy niepewnosc¢ u(x;) wykracza poza ustalone granice, moze by¢ poprawna
i wyjasni¢, ze jesli to sie zdarzyto, to uczestnicy i strony zainteresowane powinni sprawdzi¢
szacowanie niepewnosci.

Analogicznie, podana niepewnos¢ moze zawierac¢ sie w granicach od u,,i, dO Upey, @ MIMO
to moze nie by¢ poprawna. Sa to informacje, ktére wymagajg wnikliwego zanalizowania.

6.5. Ocena niepewnosci u(x;) na podstawie kwantyli rozktadu

Organizator badan biegtosci moze réwniez zwraca¢ uwage na wyjatkowo mate i bardzo duze
warto$ci niepewnosci, opierajgc ocene np. na:

— centylach podanych niepewnosci, np. ponizej 5 centyla i powyzej 95 centyla
niepewnosci standardowych lub rozszerzonych;

— granicach, bazujgcych na oczekiwanym rozktadzie o szerokosci wynikajgcej
Z rozproszenia podanych niepewnosci.

Jesli niepewnoséci od uczestnikdw nie majg rozktadu normalnego, a uzywa sie granic, ktére
bazujg na zatozeniu o normalnosci, to moze by¢ konieczne przeksztatcenie danych. Np.
granice wykresu ramkowego z wgsami obliczone przy uzyciu odchylenia éwiartkowego majg
interpretacje probabilistyczng tylko wtedy, gdy rozktad jest normalny.

7. Jednorodnosc¢ i stabilnos¢ obiektow badan

7.1. Mozliwe podejscia do oceny jednorodnosci i stabilnosci
Organizator badania biegtosci powinien zapewni¢ dostateczng jednorodnosc¢ i stabilnosé
obiektéw badan. Do oceny tych wtasciwosci moze przyjg¢ nastepujgce podejscia:
7.2. Procedura oceny jednorodnosci
1) Wybor cechy lub cech do badania pod katem jednorodnosci.

2) Wybor laboratorium do przeprowadzenia kontroli jednorodnosci i metody pomiaru,
ktora bedzie stosowana.

3) Przeprowadzenie badan w celu wyznaczenia odchylenia standardowego
miedzyprébkowego ss (punkt 7.3).

4) Poréwnanie ss z przyjetg wartoscig kryterialng (punkt 7.4).
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Ad 1. W zasadzie wszystkie wtasciwosci obiektu badane podczas rundy powinny byé
sprawdzone pod katem jednorodnosci i stabilnoéci. Jesli jednak istnieje podzbidr cech, ktérych
zachowanie jest dobrym sprawdzianem jednorodnosci i/lub stabilnosci wszystkich wtasciwosci
badanych w rundzie, to kontrole jednorodnosci mozna ograniczy¢é do tego podzbioru.
Wytypowane cechy powinny by¢ szczegdlnie czute na zmiany stopnia niejednorodnosci lub
niestabilnosci obiektow badania.

Ad 2. Odchylenie standardowe powtarzalnosci s wybranej metody powinno by¢ na tyle mate,
aby mozna byto wykry¢ niejednorodnosé. Zaleca sie [2, 7], aby:

Sr < opt/2 (29)
czyli Sr < Oe/6 (30)

Jezeli podany warunek nie moze by¢ speiniony, nalezy wykonaé wiecej pomiarow
powtorzonych.

7.3. Wyznaczenie miary niejednorodnosci obiektéow badania biegtosci
— odchylenia standardowego miedzyprébkowego ss

a) Nalezy przygotowaé i zapakowaé tyle obiektéw badania biegtosci, aby ich liczba
wystarczyta dla uczestnikéw rundy programu i do badania jednorodnosci.

b) Stosujac zasade randomizaciji, nalezy pobra¢ g zapakowanych obiektéw, gdzie g = 10.
Liczba obiektéow badania biegtosci sprawdzanych pod wzgledem jednorodnosci moze
by¢ zmniejszona, jesli dostepne sg dane z wczesniejszych sprawdzan jednorodnosci
na podobnych obiektach badan przygotowanych przy uzyciu tych samych procedur.

c) Przygotowaé po m = 2 porcji testowych z kazdego obiektu badania biegtosci, w taki
sposob aby réznice miedzy porcjami byty jak najmniejsze.

d) Zachowujgc warunki powtarzalnosci, wykona¢ w kolejnosci losowej pomiary
wszystkich g-m prébek.

e) Obliczy¢ $rednig ogdlng x, odchylenie standardowe wewnatrzprobkowe sy
i odchylenie standardowe miedzyprobkowe s;.

Obliczenie ss dla zbioru g prébek mierzonych dwukrotnie (m = 2) przebiega nastepujgco:

Odchylenie standardowe srednich z probek:

g
1 - (31)
Sx = g_ltz;(ft—?_c)z
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Odchylenie standardowe wewnatrz probek:

(32)

(33)

gdzie:
X; - $rednia dla t-tej probki (t =1, ..., Q)

X - $rednia ogolna

w - rozstep wynikow w prébce (miedzy porcjami)

Jezeli m>2, nalezy stosowa¢ wzory bardziej ztozone, podane w Aneksie B3 do normy ISO
13528.

Jezeli nie mozna wykonaé pomiarow powtdrzonych (m =1), np. gdy badania sg niszczace,
mozna przyjac¢ jako ss odchylenie standardowe g wynikow pomiaru. W takiej sytuacji jest
szczegolnie wazne, aby stosowa¢ metode o wystarczajgco matym odchyleniu standardowym
powtarzalnosci s;.

7.4. Podstawowe kryterium oceny jednorodnosci

Prébki mozna uznac¢ za wystarczajgco jednorodne, jezeli jest spetniony warunek:
Ss < 0,30'pt (34)

Wspétczynnik 0,3 zapewnia, ze odchylenie standardowe miedzyprébkowe ss wnosi mniej niz
10% zmiennosci wprowadzonej przez ogp, a wiec niejednorodnos¢ probek nie wptywa
znaczgco na oceny wynikow uczestnikow.

Jezeli odchylenie o, nie jest znane przed rozpoczeciem rundy, np. bedzie wyznaczane
z wynikéw od uczestnikéw, to organizator badania biegtosci powinien zastosowac inny sposéb
oceny jednorodnosci, jak np.:

a) sprawdzenie istotnosci statystycznej roznic pomiedzy obiektami badania biegtosci, np.
przy uzyciu analizy wariancji (test F; a = 0,05);

b) oszacowanie o, na podstawie informacji z poprzednich rund;

c) wykorzystanie wartosci or z eksperymentu precyzji (wg 1ISO 5725-2);

d) podjecie ryzyka zwigzanego z dostarczeniem niedostatecznie jednorodnych prébek
i sprawdzenie kryterium dopiero po wyznaczeniu oy jako wartosci uzgodnione;.
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Jezeli warunek (34) nie jest spetniony, organizator moze zastosowac jeden z ponizszych
zabiegow:

a) Do oszacowania o wigczy¢ odchylenie standardowe miedzyprobkowe ss i obliczyé o'y
nalezy o tym poinformowac uczestnikéw;

o' pt = ’O'gt + 52 (35)

b) Do oszacowania u(xy) i do oceny rezultatow dziatania wtgczyc s, stosujgc wskaznik z’
lub &¢’;

c) Jesli o jest odpornym odchyleniem standardowym z wynikéw uczestnikéw, to juz
zawiera sie nim niejednorodnosc¢ obiektow badania biegtosci, a wiec mozna ztagodzié
kryterium akceptowania niejednorodnosci (zachowujgc ostrozno$c¢).

Jezeli nie mozna zastosowaé zadnego z podanych sposobéw, nalezy odrzuci¢ obiekty badania
biegtosci i przygotowaé nowe, po usunieciu przyczyn niejednorodnosci.

Warunek wystarczajgcej jednorodnoséci rownorzedny do (34) ma postac:

Ss < O, 1 8E
(36)

7.5. Procedurai kryteria oceny stabilnosci

Badania stabilnosci nalezy przeprowadzi¢ dwukrotnie, stosujgc te samg metode i ten sam
materiat. Czas pomiedzy sprawdzaniem jednorodnosci i stabilnosci powinien by¢ zblizony do
czasu, jaki uptynie do badan przez uczestnikow.

Etapy postepowania:

a) Pobra¢ losowo pewng liczbe g prébek; g = 2.

b) Utworzy¢ dwie porcje z kazdej probki, stosujgc te samg metode co w badaniach
jednorodnosci.

c) Zmierzy¢ w losowym porzadku wszystkie 2g porcji w warunkach powtarzalnosci.

d) Obliczy¢ $rednie ogdlne z wynikdw otrzymanych przed rozpoczeciem rundy yii po jej
zakonczeniu yo.

e) Poroéwnac srednie ogdine pomiaru otrzymane przed rozpoczeciem rundy (np. podczas
sprawdzania jednorodnosci) i po jej zakonczeniu.

Probki mozna uznac za wystarczajgco stabilne, jezeli:
V1 — Y2l < 0'30-pt (37)
lub I)_Il - :)_72| < 0,161_:: (38)

Jezeli warunek (37) Ilub (38) nie zostat spetniony, nalezy zanalizowaé mozliwosci
udoskonalenia procedury przygotowywania prébek i ich przechowywania.
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Jezeli jest prawdopodobne, ze przyczyng niespetnienia warunku (37) jest niedoktadnos¢
metody pomiarowej, to mozna zastosowac kryterium ztagodzone:

171 — V2| < 0,30, + 2y/u(¥1) + u?(¥) (39)

W programach dotyczacych wzorcowania, kiedy ten sam obiekt badania jest uzywany przez
wielu uczestnikéw, organizator badania biegtosci powinien zapewnié¢ stabilnos¢ podczas rundy
lub mie¢ procedury wykrywania niestabilnosci w trakcie postepu rundy. Nalezy uwzglednic
poszukiwanie tendencji w zmianach zachodzgcych w poszczegoinych obiektach badan, jak
dryft.

W niektorych sytuacjach monitorowanie stabilnosci powinno obejmowac réwniez badanie
efektow wielokrotnego transportu obiektu badan.

8. Analiza graficzna wynikéw pomiaru oraz wskaznikéw

Pierwszym krokiem kazdej analizy danych w programach badania biegtosci powinien by¢
oglad wykresOdw obrazujgcych roztozenie wynikow dostarczonych przez uczestnikdw.
Przeglad moze potwierdzi¢ spodziewany rozkfad wynikéw Ilub ujawni¢ anomalia czy
niespodziewane zrodta zmiennosci.

Narzedzia graficzne przydatne w pierwszym etapie analizy wynikow pomiaru:
» wykres punktowy danych posortowanych w kolejnosci kodéw laboratoridw,
* wykres punktowy danych posortowanych rosngco,
» histogram (dla p = 20),
» wykres rozktadu skumulowanego (dla p = 20),
* jgdrowy estymator gestosci,
* wykres ramka-wasy,

» diagram todyga-lisc.

Sprawozdanie z kazdej rundy programu powinno zawiera¢ wykresy ilustrujgce wartosci
wyznaczonych wskaznikow (Pa, z, z’, , En).

Wykresy powinny zawiera¢ kody literowe lub liczbowe, ktére pozwalajg uczestnikowi
zidentyfikowa¢ wtasne wyniki, a uniemozliwiajg ustalenie, ktéry z uczestnikdéw otrzymat jakis
inny wynik.

Do réwnoczesnego przedstawienia pewnej liczby ocen (dla wynikbw pomiaru podobnej
wiasciwosci obiektu) zaleca sie stosowanie zbiorczych wykreséw stupkowych. Wykres
stupkowy ujawnia prawidtowosci we wskaznikach poszczegdlnych uczestnikéw.
Np. jezeli laboratorium otrzymato wiele duzych wartosci wskaznika, moze ono mie¢ obcigzenie
dodatnie, nawet wtedy gdy zadna warto$¢ nie wykroczyta poza przyjete kryterium. Najczesciej
przedstawiany jest w tej formie wskaznik z.
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Podobnie mozna przedstawia¢ inne wskazniki standaryzowane: D%, Pa, z’, {, En.

Jezeli w rundzie programu wykonano badania powtérzone, to moze by¢ uzyteczne
wykonanie wykresu ilustrujgcego precyzje pomiaréw; np. przy uzyciu statystyki k
zgodnie z ISO 5725-2:2002.

Jezeli uczestnicy podali niepewnosé wynikbw pomiaru, zaleca sie przedstawienie
wynikéw jako punktéw potgczonych ze stupkami o wysokosci rownej niepewnosci
rozszerzonej U(xi) lub niepewnosci standardowej u(xi). Warto$¢ przypisang x,:obrazuje
na takim wykresie linia pozioma. Dwie réwnolegte do niej linie umieszcza sie
w odlegtosci U(Xy) lub u(Xp).

Jezeli w tej samej rundzie programu badane sg dwa podobne materiaty (lub dwie cechy
0 zblizonej wartoéci), to uzyteczny jest wykres Youdena, na ktérym przedstawia sie
dwie wartosci wskazZnika z lub dwa nieprzetworzone wyniki pomiarow jako wspoétrzedne
punktu w uktadzie kartezjanskim.

Do sledzenia zmian w czasie zaleca sie stosowanie kart kontrolnych obrazujgcych
wartosci wskaznika (np. z, P»), ktére sporzadza sie osobno dla kazdego uczestnika.
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