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Niepewnos¢

Niepewnosc wediug Stownika Jezyka Polskiego

brak pewnosci, wahanie sie

Uncertainty etymologia z jezyka facinskiego certus

Certus wedtug Pienkos J., Stownik tacinsko-polski, Wydawnictwo

Prawnicze, Warszawa 1993.

1) okreslony, dokfadnie oznaczony, dany;

2) osobny, specjalny;

3) pewien, jakis, niektory;

4) pewny, mocny, zdecydowany, niezachwiany;
5) prawdziwy, zgodny z rzeczywistosciq;

6) oczywisty, niewagtpliwy;

7) godny zaufania, pewny, wierny

Lex certus - Prawo jest pewne



Niepewnos¢

Niepewnosc - Adam Mickiewicz

Gdy cie nie widze, nie wzdycham nie ptacze,
Nie trace zmystow kiedy cie zobacze,
Jednakze, gdy cie dtugo nie oglgdam
Czegos mi braknie, kogos widzie¢ zgadam,

I tesknigc sobie zadaje pytanie:

Czy to jest przyjazn, czy to jest kochanie...

wiersz po raz pierwszy ogtoszony w ,Dzienniku Wilenskim” w roku 1827
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Niepewnos¢

Dlaczego potrzebna jest nam niepewnosc?

7 7

Wartosc zmierzona

decyzja
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Niepewnosé¢ pomiaru

Metrologiczne pojecie niepewnos¢ pomiaru mozna zdefiniowac
w 3 obszarach:

1) metrologia naukowa,

2) metrologia prawna,

3) akredytacja i certyfikacja

Niejednoznacznos¢ terminologiczna, skutkujgca roznorodnosciq
zastosowanych metod dziatania, implikuje koniecznosc
ksztattowania takiego postepowania osOb uczestniczacych w
pomiarach lub zainteresowanych wynikami pomiarow, ktore za-
pewni racjonalnos¢ planowania i realizacji zatozonych celow.
Najlapidarniej rzecz ujmujac, nalezatoby wystrzegac¢ sie
zachowan, w ktorych zastosowane rozwigzania z pozoru tylko
sq wilasciwe, a w istocie eksponujg nienalezyte kompetencje i
demonstrujg wifasciwosci niepozgdane w uksztattowanych
relacjach spotecznych i gospodarczych.
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Niepewnosé¢ pomiaru

1) metrologia naukowa

podstawowym odniesieniem semantycznym jest International
vocabulary of metrology - Basic and general concepts and
associated terms (VIM), ktorego krajowa wersje, pt.:
Miedzynarodowy stownik metrologii. Pojecia podstawowe i
ogdlne oraz terminy z nim zwigzane (VIM), opracowat i wydat
Polski Komitet Normalizacyjny jako Przewodnik PKN-ISO/

IEC Guide 99:2010.

punkt 2.26 (3.9)

niepewnos¢ pomiaru (measurement uncertainty) to:
nieujemny parametr charakteryzujacy rozproszenie
wartosci wielkosci przyporzadkowany do menzurandu
(wielko$S¢ mierzona), obliczony na podstawie uzyskanej
informacji.
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Niepewnosé¢ pomiaru

2) metrologia prawna

NiepewnosS¢ pomiaru — jedno odwotanie do definicji zawartej w
VIM 2, a pozostate sq modyfikacjq tej definicji dostosowang do
specyfiki przedmiotu

Grupa robocza (WG4) WELMEC 4.2 Elements for deciding the appropriate level
of confidence in regulated measurements. (Accuracy classes, MPE in-service,
non-corformity, principles of uncertainty), w rozdziale 6, pt.: Measurement
uncertainty and decision-making wskazano na bardzo wazng wskazdéwke
praktyczng, odnoszacq sie do relacji pomiedzy najwiekszym dopuszczalnym
bledem [pomiaru] (MPE - maximum permissible error), a najwieksza
dopuszczalnq niepewnoscia pomiaru (MPU - maximum permissible
measurement uncertainty) w podejmowaniu decyzji metrologicznej.

MPU = MPE/3

dla kazdego punktu pomiarowego, przy niepewnosci rozszerzonej na poziomie
ufnosci 95 % i wspdiczynniku rozszerzenia k = 2
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Niepewnosé¢ pomiaru

3) akredytacja i certyfikacja

Niepewnos¢ pomiaru - ILAC i EA, oraz jego transpozycjach
krajowych, jakimi sg tzw. polityki instytucji akredytujacych:

1. Wprowadzenie problematyki niepewnosci pomiaru w badaniach w
zwigzku z wejsciem do stosowania normy ISO/IEC 17025 - dokument
ILAC-G17:2002;

2. Wyrazanie niepewnosci pomiaru przy wzorcowaniu — Dokument EA-
4/02, wyd. pol.: GUM 2001;

3. Akredytacja laboratoriow wzorcujacych. Wymagania szczegotowe -
Dokument Polskiego Centrum Akredytacyjnego DAP-04. Wydanie 6 z
22 grudnia 2009 r.



Niepewnosé¢ pomiaru

wystepowanie roznorodnych definicji i sposobow zastosowan

OOOOOOOOOOOOOOOOO
NNNNNNNNNNNN



Skiadniki niepewnosci pomiaru

Precyzja Identyfikowalnosc

Niepewnosc




Sktadniki niepewnosci pomiaru
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Skiadniki niepewnosci pomiaru

Ogolne podejscie do szacowania niepewnosci

Precyzja Identyfikowalnosc

Niepewnosc

POLSKIE LABORATORIUM d
ANTYDOPINGOWE



Precyzja

Jak oszacowac posrednig precyzje?

Stosujac procedure analityczng w roznych
warunkach:

- dzien,

- analityk,

- Wzorzec,

- kalibracja,

- przyrzad...

N\,

- dane z walidacji
- dane z wewnetrznej kontroli jakosci,
- badania precyzji



Precyzja

Zrodta niepewnosci uwzglednione W Upggc
Probka
Warunki przechowywania *
Dzielenie na porcje
Przygotowanie probki
Dodawanie wzorca wewnetrznego
Rozcienczenie
Strata przy ekstrakcji:
ekstrakcja do fazy statej
ekstrakcja ciecz/ciecz
czas inkubacji
temperatura inkubacji
odparowanie
wysuszenie
ponowne rozpuszczenie
Upochodnienie
Przeniesienie do viala
Zanieczyszczenie krzyzowe
Przygotowanie wzorca:
Niepewnos¢ wzorca:
masa materiatu odniesienia:
niepewnos¢ bilansu **
przygotowanie roztworu wzorcowego:
uzywane szkto miarowe
uzywane pipety
zastosowany rozpuszczalnik (odparowanie/przechowywanie) H

* Uwzgledniamy, jesli probka QC
jest przechowywana w takich
samych warunkach jak probka
badana

**  Uwzgledniamy, jesli zostaty
zmienione podczas analizy probki

QC



Precyzja

Zrodta niepewnosci uwzglednione W Upggc
Przyrzad:
Kalibracja przyrzadu **
Precyzja instrumentu:
nastrzykiwana objetos¢
kontrola temperatury
przeptyw

Przeniesienie **  Uwzgledniamy, jesli zostaty

Specyfika kolumny .. : Lo
Przetwarzanie danych: gn(w:lenlone podczas analizy probki

Chromatografia:
ksztatt piku (punkty na pik, ogonowanie)
czas retencji
Parametry integracji
Usrednianie danych
Zaokraglenie
Algorytmy przetwarzania (np. btedy krzywej wzorcowej)

Operator **

POLSKIE LABORATORIUM d
ANTYDOPINGOWE



Skiadniki niepewnosci pomiaru

Precyzja |ldentyfikowalnos¢

Niepewnosc




Identyfikowalnosé

Identyfikowalnos¢ ocenia sie poprzez sprawdzenie réoznicy pomiedzy
wartoscia otrzymana a wartosciq oczekiwang

Wartosc
referencyjna

Metoda rutynowa

Xmet Xref

biaS — iref — imethod
Przydatnos¢ metody



Identyfikowalnosé

Identyfikowalnos¢ ocenia sie poprzez sprawdzenie roznicy pomiedzy
wartosciq otrzymanq a wartosciq oczekiwana

Wyso ka Metody decydujgce
jakosc
Poréwnania miedzylaboratoryjne
Referencyjne metody

Robocze materiaty odniesienia

Laboratoria referencyjne

Probki z dodatkami
Niska

jakosc

Formuta materiatu (matryca)

POLSKIE LABORATORIUM d
ANTYDOPINGOWE




Identyfikowalnosé

Identyfikowalnos$¢ ocenia sie poprzez sprawdzenie roznicy pomiedzy wartoscia
otrzymana a wartosciq oczekiwana

Metody decydujgce

Wysoka
jakosc¢
CRM

Pordwnania miedzylaboratoryjne

Referencyjne metody
Robocze materiaty odniesienia
Laboratoria referencyjne

Probki z dodatkami
Niska
jakos¢

Formuta materiatu (matryca)

POLSKIE LABORATORIUM d

ANTYDOPINGOWE




Skiadniki niepewnosci pomiaru

Ogolne podejscie do szacowania niepewnosci

Precyzja Identyfikowalnosc

Niepewnosc
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Inne

Inne zrodta niepewnosci Ugrer

- Wstepna obrdobka probki
- Jednorodnosc¢

- Stabilnosc¢

- Zmiennos¢ macierzy



Sktadowe niepewnosci
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Wyznaczanie sktadowych niepewnosci
(wielkosci wejsciowych)

Niepewnos¢ wynikajaca ze stosowanych wzorcow
(materiatow odniesienia)

Do wzorcowania wyposazenia pomiarowego i badawczego stosuje sie
wzorce |lub certyfikowanym materiaty odniesienia (CRM) o
odpowiedniej jakosci metrologicznej.

Niepewnosc¢ wynikajaca z klasy stosowanych przyrzadow
pomiarowych

Niepewnos¢ tego typu wynika ze skonczonej zdolnosci pomiarowych
przyrzadu. Zazwyczaj kazdy przyrzad pomiarowy posiada okreslong
klase, ktora jest powigzana z dokfadnosciq wzorcowania fabrycznego
przyrzadu i zakresem pomiarowym tego przyrzadu.
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Wyznaczanie sktadowych niepewnosci
(wielkosci wejsciowych)

Niepewnos¢ wynikajaca ze zdolnosci rozdzielczej
przyrzadow pomiarowych

Niepewnos¢ wynikajaca z precyzji metody badawcze

pomiar tego samego obiektu, przez tego samego analityka, tym
samym przyrzagdem pomiarowym bez kalibracji pomiedzy kolejnymi
pomiarami, w mozliwie jak najkrotszym czasie

Niepewnos¢ wynikajaca z obciazenia metody badawczej

Posiadanie certyfikowanego materiatu odniesienia lub wzorca, ktory w
certyfikacie lub Swiadectwie wzorcowania ma podang wartosc
nominalng badanej wielkosci wraz z niepewnoscigq daje mozliwosc
wyliczenia tzw. poprawki
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Niepewnos$¢ w praktyce

WORLD
ANTI-DOPING
AGENCY

play true

WADA Technical Document — TD2022DL

Document Number: TD2022DL Version Number: 1.0
Written by: WADA Science / DL Working Group . ]
) ) Approved by: WADA Executive Committee
Reviewed by: WADA Laboratory Expert Advisory Group
Date: 6 October 2021 Effective Date: 1 January 2022
Table 1

Maximum Relative

Subst cl Threshold Threshold | Combined Standard Decision Limit
ubstance Llass Substance (M Uncertainty at T (DL) =
e Max (%0)

Salbutamol 1.00 pg/mL 10 1.20 pg/mL
53. Beta-2 Agonists

Formoterol 40.0 ng/mL 15 50.0 ng/mL

Cathine 5.00 pg/mL ® 10 6.00 pg/mL ®

Ephedrine 10.0 pg/mL 50 11.0 pg/mL
S6. Stimulants

Methylephedrine 10.0 pg/mL 50 11.0 pg/mL

Pseudoephedrine 150 pg/mL 50 170 pg/mL
S7. Narcotics Morphine 1.00 pg/mL 15 1.30 pg/mL
58. Cannabinoids Carboxy-THC 150 ng/mL 10 180 ng/mL

POLSKIE LABORATORIUM
ANTYDOPINGOWE
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Niepewnos$¢ w praktyce

Threshold

(T) Guard band (g) for 95 %

Confidence Interval

Decision Limit (DL) at 95% CI

Non-Compliance Zone

“AAF with > 95 % confidence
that the level of Threshold
Substance exceeds T

Compliance Zone
“Level of Threshold Substance below
the requirements for AAF”

POLSKIE LABORATORIUM d
ANTYDOPINGOWE



Maksymalne poziomy niepewnosci
pomiaru

Maksymalna dopuszczalna wzgledna niepewnos¢ standardowa
ztozona (U. maxs %) stanowi minimalne wymaganie, jakie
laboratorium musi spetni¢ w zakresie niepewnosci pomiaru,
szacowanej na poziomach zblizonych do wartosci T, przy
zgtaszaniu wyniku oznaczania substancji progowej.

Wartosci u. v.(%) sq ustawione w taki sposob, ze laboratorium
moze zasadnie oczekiwac pracy w ich granicach przy stosowaniu
ilosciowych  procedur potwierdzeniowych do oznaczania
substancji progowych.



Niepewnos$¢ w praktyce

Uwaga:

Gdy wynik dla substancji progowej w probce nieznacznie
przekracza DL, przedziat ufnosci [Srednia % niepewnosc
rozszerzona Ugso, (k = 2)] dla wyniku laboratoryjnego moze
siegaC ponizej DL. Nalezy zauwazyc¢, ze nie uniewaznia to AAF.
W celu odpowiedniego pordwnania statystycznego przy
porownywaniu wyniku laboratoryjnego brane jest pod uwage u,
ze wspotczynnikiem rozszerzenia rozkfadu jednostronnego (k =
1,645) do T, aby wykazac, ze wynik uzyskany dla substancji
progowej przekracza T z wiekszg niz (>) 95% pewnoscig.

OOOOOOOOOOOO
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Niepewnos$¢ w praktyce

Analiza ilosciowa -
salbutamol



F_2 SOP_9a wersja 2 zmiana z dnia 01.12.2022 - potwierdzeniowe ilościowe salbutamol.xls

Szacowanie niepewnosci pomiaru (MU)

Miedzynarodowy Stownik Metrologii (ISO/IEC Guide 99:2007)
formalnie definiuje MU jako parametr charakteryzujacy rozrzut
wartosci wielkosci przypisywanych menzurandowi.

Mowigc prosciej, potaczona standardowa jednostka MU wyniku
[u.(y)] jest rownowazna oszacowaniu odchylenia
standardowego (SD) zwigzanego z wynikiem (y), ktore
zostatoby uzyskane dla probki w trakcie analizy, jesli powtorzy
sie kilka razy. Mnozenie u_(y) przez wspotczynnik rozszerzenia
(k) daje rozszerzong jednostke MU (U) zwigzang z wynikiem
(y). Dla danej probki kombinacja wyniku (y) i zwigzanego z nim
U okresla zakres opisujacy rozrzut wartosci, ktéry mozna
rozsadnie przypisa¢ wielkosci mierzonej na okreslonym
poziomie ufnosci statystycznej. Do celéw kontroli
antydopingowej stosuje sie wartos¢ U odpowiadajacg 95%
zakresowi pokrycia.

OOOOOOOOOOOO
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Szacowanie niepewnosci pomiaru (MU)

Akredytacja ISO/IEC 17025, jak rowniez zgodnosc z ISL,
wymaga, aby Laboratoria oceniaty MU zwigzane z ich wynikami
na poziomach zblizonych do wartosci progowej i zgtaszaty
niepewnos¢ w stosownych przypadkach. Przewodnik ISO/IEC
dotyczacy wyrazania niepewnosci pomiaru (GUM) ustanawia
0ogolne zasady oceny i wyrazania niepewnosci pomiaru, ktore
majq zastosowanie akredytowanym laboratoriom ISO/IEC
17025.



Szacowanie niepewnosci pomiaru (MU)

Przyktady przytoczone w GUM koncentrujg sie na jednej
metodzie, okreslanej gdzie indziej jako podejscie ,analityczne”,
,modelujgce” Ilub ,oddolne”, stuzagce do wyznaczania
niepewnosci. Podstawowe zasady GUM pozwalajg rowniez na
bardziej globalne podejscia do szacowania zrdédet MU, ogodlnie
okreslane jako podejscia ,z gory na dot” lub ,empiryczne”,
wykorzystujgce  dane pochodzace z  wewnatrz- lub
miedzylaboratoryjnych badan walidacyjnych metod,
wewnetrznych procedur kontroli jakosci lub wyniki EQAS.
Wszystkie te podejscia sg potencjalnie zgodne z zasadami GUM,
pod warunkiem, ze uzyskane oszacowanie MU jest odpowiednie
do zamierzonego celu pomiaru. Dostepne sg rozne zrodta, ktore
podajq praktyczne przykfady podejscia ,oddolnego” i
,0dgornego” do szacowania MU.

OOOOOOOOOOOO
AAAAAA



Szacowanie niepewnosci pomiaru (MU)

Do oszacowania ztozonej standardowej niepewnosci pomiaru
u.(y) zwigzanej z pojedynczym wynikiem (y) mozna zastosowac
rozne podejscia.

A. Podejscie modelowe oparte na zasadach opisanych w
GUM;

B. Podejscie wewnatrzlaboratoryjne: dane z walidacji
metody ,,wewnetrznej” potaczone z danymi dotyczacymi
kontroli jakosci;

C. Podejscie miedzylaboratoryjne: dane pochodzace z
miedzylaboratoryjnych prob wspolnych lub z EQAS.

Strategia stosowana do szacowania niepewnosci nie musi
opierac¢ sie na jednym wytacznym modelu iw praktyce mozna
zastosowac¢ kombinacje danych uzyskanych z dwoch lub wiecej
roznych podejsc.

OOOOOOOOOOOO
rrrrrrr



Szacowanie niepewnosci pomiaru (MU)

Wszystkie te podejscia sa uwazane za dopuszczalne.
Laboratorium moze zastosowaC dowolne z tych podejs¢ do
oszacowania MU zwigzanego z wynikami pomiarow, pod
warunkiem, ze oszacowanie laboratorium nie przekracza
maksymalnego dopuszczalnego (docelowego) MU zwigzanego z
oznaczaniem okreslonych substancji progowych, ktore zostaty
ustalone przez WADA. Te maksymalne dopuszczalne MU to
ostrozne szacunki pochodzace z danych dotyczacych wydajnosci
EQAS.

OOOOOOOOOOOO
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Szacowanie niepewnosci pomiaru (MU)

A. Podejscie modelowe
Podejscie ,,oddolne” lub ,GUM".

Budzet niepewnosci uzyskany przy uzyciu tego podejscia
wskazuje wzgledng wielkos¢ roznych zrddet niepewnosci, ale
niesie ze sobg ryzyko pominiecia czynnika sktadowego, ktory
moze znaczgco wptyngC na ogolne oszacowanie MU. Niemniej
jednak jest to cenny sposob ustalenia, gdzie znajdujg sie
gtowne zrodta niepewnosci w ilosciowym CP i okreslenia, gdzie
nalezy skoncentrowacC wysitki, jesli pozadana jest redukcja
0ogolnej MU wynikow uzyskanych dzieki zastosowaniu ilosciowej
CP.]

OOOOOOOOOOOO
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Szacowanie niepewnosci pomiaru (MU)

B. Podejscie wewnatrzlaboratoryjne

Podejscie to zaktada, ze iloSciowa CP zostata poddana walidacji
wewnatrzlaboratoryjnej, w tym oszacowaniu precyzji posredniej
(okreslanej rowniez jako odtwarzalnos¢ wewnatrzlaboratoryjna
lub nieprecyzyjnosc).

Przy odpowiednim zastosowaniu podejscie to, podobnie jak inne
podejScia empiryczne, jest tak samo wazne jak podejscie
modelujgce i powinno zapewni¢ konserwatywne, ale
pragmatyczne oszacowanie MU.

OOOOOOOOOOOO
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Szacowanie niepewnosci pomiaru (MU)

C. Podejscie miedzylaboratoryjne
Wydajnos¢ metody miedzylaboratoryjnej lub podejscie EQAS

Podejscie to ma zastosowanie w praktyce tylko wtedy, gdy
badanie walidacyjne obejmuje wieloosrodkowe,
miedzylaboratoryjne badanie przeprowadzone zgodnie z
wczesniej zdefiniowanym protokotem eksperymentalnym.

Gtowne zrdédta zmiennosci mozna oceni¢ za pomocg badan
miedzylaboratoryjnych i dostarczy¢ oszacowan odchylenia
standardowego powtarzalnosci (s,), odtwarzalnosci (sg) i btedu
systematycznego (B) metody (w odniesieniu do znanej wartosci
odniesienia). Odtwarzalnosc¢ (sz) moze by¢ wykorzystana jako
oszacowanie u. zwigzanego z pojedynczym wynikiem pomiaru
uzyskanym przy uzyciu tej ilosciowej procedury CP.

OOOOOOOOOOOO
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Szacowanie niepewnosci pomiaru (MU)

C. Podejscie miedzylaboratoryjne

Oszacowanie odtwarzalnosci (sgz) moze byC uzyte jako
konserwatywne oszacowanie u. powigzane z wynikiem.
Laboratorium moze, poprzez swoj udziat w EQAS, zweryfikowac
i wykaza¢ waznos¢ wybranego przez siebie podejscia do
oszacowania MU.

OOOOOOOOOOO
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Weryfikacja niepewnosci pomiaru

Niezaleznie od podejscia zastosowanego przez laboratorium do
oszacowania MU dla wynikdw uzyskanych przy uzyciu
okreslonej ilosciowej CP, wazne jest, aby to oszacowanie MU
zostato zweryfikowane, a jego prawdziwosc stale monitorowana.

Mozna to osiqgnaC poprzez regularne poréwnywanie z
odpowiednig probkg QC, najlepiej z Certyfikowanym Materiatem
Referencyjnym (CRM), jesli jest dostepny, i/lub poprzez ocene
wydajnosci metody przy uzyciu danych EQAS.

OOOOOOOOOOOO
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Weryfikacja niepewnosci pomiaru

MU dla okreslonego ilosciowego CP, oszacowanego przez
laboratorium, mozna rowniez sprawdzi¢ przez porownanie z
danymi wygenerowanymi z odpowiedniego EQAS przy uzyciu
liczby E,,.

B X — X,
JU@)? + U(xg)?
Gdzie x, to wartos¢ przypisana do badania EQAS, x to wynik

laboratoryjny, a U(x,) i U(x) to odpowiednio rozszerzone
niepewnosci zwigzane z kazdym wynikiem.

E’H
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Weryfikacja niepewnosci pomiaru

Monitorowanie |E,| wartosci w czasie dostarcza Laboratorium waznego
narzedzia do oceny zgodnosci miedzy jego oszacowaniem MU dla
procedury ilosciowej a faktycznym wykonaniem tej procedury. Pod
warunkiem, ze oszacowana MU jest mniejsza lub rowna (<) wartosci
U. vax WYmMaganej przez WADA, uwaza sie, ze gdy |E,| znajduje sie:

e Okoto jednego (1): wowczas oszacowana jednostka organizacyjna
jest dobrze zgodna z wynikami laboratorium w zakresie EQAS;

e Wielokrotnie na poziomach znacznie mniejszych niz (<<)
jeden (1): wtedy MU mogtoby by¢ przeszacowane.

Pokazuje to, ze historyczna wydajnos¢ laboratorium w EQAS w
porownaniu z wartosciami konsensusu miedzylaboratoryjnego jest
lepsza niz szacowana MU. Laboratorium powinno oceni¢ potrzebe
ponownej oceny MU dla tego konkretnego ilosciowego CP;

e Wielokrotnie wiekszy niz (>) jeden (1): MU moze byc
niedoszacowany, poniewaz wyniki laboratorium w EQAS sg gorsze niz
szacowane MU.

W takim przypadku nalezy ponownie oceni¢ przyczyne wysokiej
wartosci En. Jesli to konieczne, nalezy podja¢ kroki w celu ponownej
oceny MU.

OOOOOOOOOOOOO
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Target Standard Deviation (Relative we Max {T)) (%)
Lab Coda 10%
Triplicata values 35 rapored by laboratones | Truncated Mean
[mgimL) () @5 reported | Arihmetic Mean (y,)" | 5. (85 reported by RED n p——
In ADAMS [jpgimL] JaborEtones) (UgimL) !
Fir ¥iz Fia (pgimiL)
1 6755 6857 6.855 682 6822 D.0533 0.85% 3 0.1
2 6.67 6.25 6.51 648 E.43 0.1 3.24% 3 -0.4
3 6.92 7.39 7.03 711 7.11 0.Z5 3.51% 3 0.5
4 6.99 6.66 6.60 675 BT 0.1 311% 3 0.0
5 6.36 6.40 6.20 6.32 6.32 .11 1.74% 3 0.7
L] 7.21 6.60 6.78 E.B6 6.85 0.32 4.60% 3 0.1
7 6604 6678 6.914 673 6.732 0.162 2.41% 3 -0.1
8 6.53 6.31 6.41 641 B.42 .11 1.71% 3 -0.5
9 6.68 6.62 6.66 B.6S B.65 0.031 0.46% 3 0.2
10 6693 6,650 6.920 682 6.324 0.12 1.76% 3 0.1
11 6.79 6.56 6.55 663 6.63 0.13 1.96% 3 -0.2
12 6.94 7.20 7.58 73T 727 032 4.40% 3 (1)
13 6672 B.654 6.567 663 6.631 0.056 0.54% 3 -0.2
14 6.53 6.51 6.39 E.4E E.48 0.08 1.24% 3 -0.4
15 6.72 6.85 7.00 E.66 6.B5 014 2.04% 3 0.1
16 6.54 6.34 &6.31 E.30 E.40 0.13 2.03% 3 -0.5
17 6.88 6.59 6.80 E.TE E.76 0.15 2.22% 3 0.0
18 7.07 6.94 7.02 7.01 7.01 0.07 1.00% 3 0.4
19 7.07 6.81 727 7.05 7.05 0.23 3.29% 3 0.4
20 7.54 7.61 7.42 7.52 7.52 0.09 1.20% 3 11
21 6.70 6.98 6.64 ETT .77 0.18 2% 3 0.0
q = Bl £.38 L] B6E B Ea FED] 435% 3 oz
23 6.48 6.95 6.52 E.64 B.65 0.6 391% 3 0.2
24 7.179 7.426 7.540 7.38 7.352 0.185 2.51% 3 0.9
25 5.9927 6.0902 62076 610 6.0959 .11 1.80% 3 -1.0
26 6.65 6.62 6.60 663 6.62 0.02 0.30% 3 0.2
27 6844 6732 6.673 675 6.750 0.09 1.33% 3 0.0
28 6.74 7.10 6.73 E.BS 6.B5 0.1 3.06% 3 0.1
20 7020 7232 7.710 T.32 7.321 0.35 4.78% 3 0B
m 29
Mean E.78
S0 0.326
RS0(%) 48%
Min 6.10
Max 7.52
Rangs 1.43
Robiest Mean -
{ABsigned Value §* s
Robust 50 (5 5" 0.3
Ralative Robust S0 (%) 45%
u iy 0.07
Ui * 014
" Huber Mean and Huber standard deviation calcuiated with the add-in AMC Robust Statistics vi.0
® Uncestainty of the estimation of the assigned value 7 u [§) = =7k Ouiers (Grubb’s 1es1) are Indicared i bold malics.
o Questionabie z scores (absoiute z-scone = 2.0 and < 3.0 )
" U7 Expandad uncertalnty of the estimation of the assigned vales ¥ Unsatistactory z-scores (absolute z-score = 2.0)
*Arithmetic Mean Trom the triplicate values provigad by the Laboratores, used for the z-5core evaluation without truncatian
** All z-scores are truncaied to one (1) decimal place as per 5L 2021 Art 7.1.2.1., fooinote 24. A
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Weryfikacja niepewnosci pomiaru

Figure 2: Relative Combined Standard Uncertainty ( v, % ) for Cathine Estimated by the Laboratories at
the Threshold of 5.00 pg/mL
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Weryfikacja niepewnosci pomiaru

X — X,
E, =
JU@)? + U(xg)?
X = 6,66 ug/mli
X, = 6,78 ug/mli
U(x) = 0,024
U(x,) = 0,10
E,=1,16
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Target Standard Deviation [Relatve ue Max (T)) (%)

Lab Code 10%
Triplicate values a5 reported by laboratones | TrUncatad Mean
i} s} 3 reported | Anthmetc Mean iy} | =, (35 reported B - -
PO} n AJ.::ﬂS {[pagimL} . .&i*h;r[n*mne;_l :'{L'g.-'m}rl'__l RSO 8 Facars
¥ia iz ¥ia i[ugimL}
1 1273 1.203 1.280 1.25 1.252 0.043 3.43% 3 -0.3
2 1.51 1.42 1.48 1.47 1.47 0.034 2.30% 3 1.4
3 1.354 1363 1.407 1.37 1.375 0.03 2.18% 3 0.7
4 1.333 1.345 1.351 1.34 1.343 0.00917 0.68% 3 0.4
5 1.321 1.235 1.184 1.25 1.253 0.06E 5.43% 3 -0.3
[ 1.24 1.24 1.21 1.23 1.23 .02 1.63% 3 -0.5
7 1.32 1.32 1.33 1.32 1.32 001 0.76% 3 0.3
a 1.25 1.35 1.35 1.3 1.32 0.06 4.56% 3 0.2
El 121 1.22 1.27 1.23 1.23 0.032 2.50% 3 -0.4
10 1.352 1.334 1.324 1.35 1.357 0.035 2.56% 3 0.5
11 1.270 1267 1.233 1.25 1.257 0.02 1.58% 3 0.3
12 1.33 1.30 1.33 1.32 1.32 0.018 1.36% 3 0.2
13 1.231 1.193 1.234 1.21 1.215 0.023 1.659% 3 -0.5
14 1.300 12499 1311 1.30 1.303 0.oov 0.54% 3 0.1
15 1.2 1.22 1.17 1.20 1.20 0.03 2.49% 3 0.7
16 1.27 1.28 1.23 1.26 1.26 0.02& 2.10% 3 -0.2
17 1.32 1.32 1.31 1.3 1.32 0.00E 0.46% 3 0.2
18 1271 1.250 1.271 1.26 1.264 0.012 0.9% 3 0.2
19 1.28 1.28 1.25 1.26 1.27 0.015 1.2% 3 -0.2
20 1.270 1.245 1.188 1.23 1.234 0.04 3.24% 3 0.4
21 1310 1.230 1.250 1.26 1.260 0.04E 3T7T% 3 0.2
22 1.29 1.27 1.28 1.28 1.28 0.01 0.78% 3 0.1
23 1.181 1206 1.207 1.19 1.138 0.015 1.25% 3 0.7
24 1.30 1.28 1.31 129 1.30 001 0.77% 3 01
23 1.39 1.32 1.23 1.3 1.31 0.03 6.09% 3 0.2
25 1.3339 1.35E7 13507 1.35 1.3508 0.02 1.48% 3 0.5
27 1.26 1.26 1.25 127 1.27 .02 1.57% 3 0.2
28 1.34 1.37 1.37 1.36 1.35 0.018 1.30% 3 0.5
29 1.37 1.37 1.37 1.37 1.37 D.DD12 0.09% 3 D.6
n b
Mean 129
a0 0.061
RSIN%) 47%
Min 1.20
Man 1.47
Range 03
. Robust Mean R 123
{Assgned Value ¥i
Robust S0 (5 )" 0.06
Relatve Robust 50 (%) 4.7%
u )" 0.o14
- 0.026

" Huber Mean and Huber standard deviation calculated with the asd-in AMC Robust Statistics vi.0

® Ungertainty of the estimation of the assigned value §: u (y) =

® Ufy): Expandad uncerainty of the astimation of the assigned valua y

Ourllers Grubb's test)

are indicared i boid malics.

Questionable z scores [absolute Z-score > 2.0 and < 3.0)

Unzatisfaciony Z-5cores (absolute z-scone = 3.0)

"Arithimedic Mean from the tripllcate values provided by the Laboratories, used for the z-scoreevaluation without truncation

** All z-scores are truncaied o one (1) dacimal place as per ISL 2021 Art. 7.1.2.1., fopinote 24,

PA
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Weryfikacja niepewnosci pomiaru

Estimated by the Laboratories at the Threshold of 1.00 ug/mL

Uc Max (%) at T (1.00 ug/mL) = 10
B 9
8.7 wm
8.4 —
° 8.2
7.8 v
= 7.4 7.4
7.1 7.18 7.1 7 — -
5.3
1 2 3 5 6 7

Laboratory Codes

10 11 12 13 14 15 16 17 18 19 20 21 22 23 24 25 26 27 28 29

t
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Weryfikacja niepewnosci pomiaru

X — X,
E, =
JU@)? + U(xg)?
x =1,31 ug/ml
X, = 1,29 ug/ml
U(x) = 0,087
U(x,) = 0,10
E, =0,15
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Target Standard Deviation (Relative uc Max (T)) (%)
Lab Code 15%
Triplicate values as reported by laboratories L"’:"_Tf-ﬂted hﬁ:ﬂ” Arthmetic Me A - .
nafmL ;) &8 repo rithmetic Mean (y,) Sqfasm W =
o) in ADAMS {ngimL) laboratories) (ngimL) RSOy n =T
¥i1 ¥z ¥i3 {ngémlL})

1 S6.7 S7.5 556 56.6 S6.6 0.93 1.64% 3 0.1

2 5854 5775 5857 582 5829 0.47 0.81% 3 D3

3 S9.67 58.74 5372 57.3 5738 3.2 5.58% 3 0.2

4 5424 5225 52.32 529 5294 1.13 2.13% 3 0.4

5 51.79 53.49 5199 524 5242 0.93 1.77% 3 0.4

6 2257 5349 5274 529 5293 0.49 0.93% 3 0.4

# 7 535 56.9 560 55.5 5547 0.98 1.76% 3 0.1

B 55.3 55.9 551 55.4 554 0.39 0.70% 3 0.1

9 555 555 583 567 568 219 3.86% 3 01

10 578 571 56.7 572 572 0.52 0.91% 3 0.1

11 57.96 58.86 5885 58.5 5856 0.52 0.89% 3 0.3

12 58.72 58.81 59.40 58.9 5898 0.369 0.63% 3 0.4

13 53.5 5925 563 4.1 541 2.00 3.70% 3 02

14 52.71 5268 53.89 33.0 5309 0.69 1.30% 3 -0.3

15 583 S56.8 583 578 578 0.87 1.51% 3 02

16 52.7 53.7 52.5 529 530 0.64 1.21% 3 0.4

17 47.8 48.8 485 48.4 484 0.4 0.85% 3 0.9

18 5253 51.93 51.80 520 5209 0.39 0.7% 3 0.5

19 49.649 52369 s0117 507 50712 1.45 2.9% 3 .6

20 57.52 56.60 5808 573 5740 0.7 1.27%% 3 D2

Fa 60.3 61.8 591 60.4 604 1.35 27% 3 05

x2 617 55.05 57.29 56.2 5620 1.2 2.14% 3 0.0

23 58.29 57.08 5593 57.1 57.10 1.18 2.07% 3 0.1

24 59.5 59.4 57 6 58.8 588 1.1 1.87% 3 0.3

25 5769 59.21 5817 583 5836 0.78 1.3H4% 3 0.3

26 =T 99.3 620 595 585 2.44 4.10% 3 D4

27 57.30 66.70 6090 61.6 6163 4.74 T.69% 3 0.7

28 421 44 6 434 434 43.4 1.24 2 BE% 3 -1.5

29 56.5 60.1 584 8.3 583 1.80 3.09% 3 0.3

n 29
Mean 5563
S0 3.893
RSD(%) T.0%
Min 4337
Max 6163
Range 18.3
Ft.obust Mean B £ 06
(Assigned Value y)

Robust SD (S5 3.40
Relative Robust 5D (%) 6.1%
u(y® 0.79
Ly © 1.58
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Weryfikacia niepewnosci pomiaru

Figure 2: Relative Combined Standard Uncertainty ( u, % ) for Formoterol
Estimated by the Laboratories at the Threshold of 40.0 ng/mL
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Laboratory Codes
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Weryfikacja niepewnosci pomiaru

X — X,
E, =
JU@)? + U(xg)?
x = 55,5 ng/ml
X, = 55,69 ug/ml
U(x) = 0,073
U(x,) = 0,15
E,=1,13
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Weryfikacja niepewnosci pomiaru

Nalezy podkreslic, ze poszczegdlne |En| wartosci wieksze lub
mniejsze niz jeden (1) niekoniecznie musza uzasadniac
dziatania, ktore majq zostac podjete przez Laboratorium. Nalezy
raczej monitorowac historie wartosci i ich tendencje.



Weryfikacja niepewnosci pomiaru

W przypadku zmiany ilosciowej CP (etap ekstrakcji, warunki
upochodnienia, wzorzec wewnetrzny itp.) wymagana jest
ponowna walidacja procedury i ponowna ocena MU wynikow
uzyskanych przy uzyciu zmienionej procedury. Konieczne jest
sprawdzenie, czy ilosciowa CP jest nadal adekwatna do celu
(np. MU oszacowana przez laboratorium dla okreslonej
ilosciowej CP jest ponizej dopuszczalnego u. y., podanego np. w
Tabeli WADA z TD2022DL). -

OOOOOOOOOOOO
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Podsumowanie

Rozne podejscia do wyznaczania niepewnosci

Przy wyznaczaniu niepewnosci wykorzystywanie:

- wewnetrznych kontroli jakosci

- badan miedzylaboratoryjnych / badan biegtosci
- CRMs

W przypadku brakdw CRMs badania biegtosci sg kluczowe do
oceny niepewnosci

POLSKIE LABORATORIUI
ANTYDOPINGOWE



Podsumowanie

0 Wartos¢ niepewnosc zalezy od budzetu niepewnosci

Jesli laboratoria majg sie ze sobg porownywacC to nalezy
wdrozy¢ wspadlny protokot szacowania U w celu uzyskania
poréwnywalnych danych

Nalezy rowniez wdrozy¢ wspolny sposob raportowania
wynikéw, aby unikngc¢ btednego wrazenia U

Nalezy weryfikowac U i w przypadku istotnych zmian ilosciowych
konieczne jest ponowne wyznaczenie niepewnosci




Dziekuje za uwage
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