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Wstep

Zasady przeprowadzania eksperymentow zmierzajacych do liczbowego szacowania pre-
cyzji metody pomiarowej oraz metody statystycznej oceny uzyskanych wynikéw zostaty
opisane w postaci normy PN-ISO 5752. W normie tej podano szczegodtowy i praktyczny
opis podstawowej metody przeznaczonej do rutynowego stosowania oraz wskazowki dla
wszystkich 0s6b zaangazowanych w planowanie, wykonywanie lub analizowanie wynikow
badan, prowadzonych w celu oszacowania precyzji.

Dzigki standaryzacji procesu gromadzenia i oceny wynikow pojawita si¢ mozliwos$¢ auto-
matyzacji statystycznej obrobki wynikow eksperymentéw za pomoca specjalnie przygoto-
wanych raportow, odzwierciedlajacych zalecenia zawarte w normie. Automatyczne rapor-
towanie powala na uniknigcie btedow mozliwych do popehlienia podczas statystycznej
obrobki danych wykonywanej ,,recznie”, a takze na znaczne skrocenie czasu potrzebnego
na przygotowanie kompletnego raportu.

Ogdlne zatozenia systemu

W celu usprawnienia oraz automatyzacji prac zwiazanych z tworzeniem raportow konco-
wych dla organizatorow badan migdzylaboratoryjnych StatSoft stworzyt specjalny system
wykonujacy wymagane obliczenia statystyczne, przeprowadzajacy dyskusj¢ uzyskanych
wynikow oraz tworzacy raport zawierajacy wszystkie uzyskane wyniki w wymaganym
przez uzytkownika formacie.

Podczas projektowania systemu do automatycznego opracowania wynikow wspolnego
eksperymentu migdzylaboratoryjnego przyjgto nastgpujace zatozenia:

¢ System powinien umozliwia¢ automatyczne wykonanie kompletu wymaganych obli-
czen statystycznych dla wskazanej edycji badan, badz jednostki badawcze;.

¢ Wykonane obliczenia musza by¢ zgodne z norma PN-ISO 5725-2:2002.
¢ System powinien by¢ prosty w obstudze.
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¢ Efektem dziatania systemu powinien by¢ raport w powszechnie przyjetym formacie.

By speli¢ powyzsze zalozenia, opracowany zostal system oparty na programie
STATISTICA, w ktorym wykonywana jest wigkszo$¢ analiz statystycznych oraz tworzone
sa wszystkie wykresy. Dzigki zastosowaniu programu STATISTICA jako motora anali-
tycznego zapewniona zostata wysoka jakos¢ analiz statystycznych. Po wykonaniu obliczen
wszystkie wyniki przesylane sa nast¢pnie do raportu — jako format raportu przyjeto
dokument programu MS Word. Ideowy schemat systemu przedstawia ponizszy rysunek:

Zadanie wykonania obliczen

| SIAIIESIICA W

—
N
\ ‘

Wymiki i wykr;sy
Rys. 1. Ideowy schemat systemu.

W programie MS Word zdefiniowano szablon raportu z obliczen oraz procedury, jakie
powinien wykona¢ program STATISTICA. Po uruchomieniu raportu szablon raportu taczy
si¢ z programem STATISTICA, otwierajac zapisany w nim zbiér danych do obliczen,
a nastgpnie uruchamia proces analizy. Wyniki analiz przeprowadzonych w STATISTICA sa
nastgpnie przesytane z powrotem do szablonu raportu, gdzie sa one umieszczane i odpo-
wiednio formatowane.

System ma kilka gtéwnych zadan:
¢ Gromadzenie i przechowywanie danych w odpowiedniej formie.
¢ Tworzenie raportu podsumowujacego edycj¢ badan.

¢ Tworzenie raportu podsumowujacego wyniki danego laboratorium w oparciu o dane
z kilku edycji.

Gromadzenie i przechowywanie danych
Wszystkie dane dotyczace jednego programu badan migdzylaboratoryjnych przechowy-

wane sa w jednym arkuszu programu STATISTICA. Na ponizszym rysunku wida¢ strukture
przyktadowego arkusza danych:
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5
L z E 4 g Warloé
Edycja | Nazwa Laboratorium Kod Laboratorium Prabka Mazwa Parametru =
| arametru
|1 (12005 I0eena nigjednaradnasei 0 Wegiel karnienny  Popidt, [%] 8.050
|2 [I72008 Ocena niejednorodnosci 0 Wegiel karnienny  Popidt, [%] 3.010
|3 [M2008 Ocena niejednorodnosci 0 Wegiel karnienny  Popidt, [%] 3.160
|4 [I72008 Ocena niejednorodnosci 0 Wegiel karnienny  Popidt, [%] 8.070
|5 [W2008 Ocena niejednorodnosci 0 Wegiel karnienny  Popidt, [%] 8.150
|6 |lIlF20068 Ocena nigjednorodnosci 0 Wegiel karnienny  Popidt, [%] 3.060
|7 |IF2008 Ocena nigjednorodnosci 0 Wegiel karnienny  Popidt, [%] 8.110
|8 |I720068 Ocena nigjednorodnosci 0 Wegiel karnienny  Popidt, [%] 3.060
|2 |IlF20068 Ocena nigjednorodnosci 0 Wegiel karnienny  Popidt, [%] 8.080
|10 |NIF2006 Ocena nigjednorodnosci 0 Wegiel karnienny | Popidt, [%] 8.170
|11 |IF2006 Ocena nigjednorodnosci 0 Wegiel karnienny | Popidt, [%] 8.050
|12 |IF2006 Ocena nigjednorodnosci 0 Wegiel karnienny | Popidt, [%] 8.150
|13 |lIF2006 Ocena nigjednorodnosci 0 Wegiel kamienny  Popidt, [%)] 8.040
|14 |Il72006 Ocena nigjednorodnosci 0 Wegiel kamienny  Popidt, [%)] 8.110
|15 |IF2006 Ocena nigjednorodnosci 0 Wegiel kamienny  Popidt, [%)] 8.000
|16 |IIF2006 Ocena nigjednorodnosci 0 Wegiel kamienny  Popidt, [%)] 8.000
|17 |lIF2006 |Laboratorium 1 1 Wegiel kamienny Wilgoe, [%)] 247
|18 |lIlF2006 Laboratorium 1 1 Wegiel kamienny Wilgoe, [%)] 2.46
|19 |lIF2006 |Laboratorium 1 1 Wegiel kamienny Wilgoe, [%)] 2.45
|20 |IIlF2006 |Laboratorium 1 1 Wegiel kamienny  Popidt, [%)] .12
|21 |lIF2006 |Laboratorium 1 1 Wegiel kamienny  Popidt, [%)] .12
|22 |IIlF2006 |Laboratorium 1 1 Wegiel kamienny  Popidt, [%)] .12
|23 |IIlF2006 |Laboratorium 1 1 Wegiel kamienny Siarka, [%)] 0.929
|24 |IIlF2006 |Laboratarium 1 1 Wegiel kamienny Siarka, [%] 0.93
|25 |IIlF2006 |Laboratarium 1 1 Wegiel kamienny Siarka, [%] 0.927
|26 |IIlF2006 |Laboratarium 1 1 Wegiel kamienny Cieplo spalania, [Jg] 32055
|27 |IIlF2008 |Laboratarium 1 1 Wegiel kamienny  Cieplo spalania, [Jfg]  32081.4
|28 |lIlF2006 Laboratarium 1 1 Wegiel kamienny Cieplo spalania, [Mg] 321061
|29 |NIlF2006 Labaratorium 2 2 Wegiel kamienny Wilgog, [%) 2.24
|30 |NIF2006 Labaoratorium 2 2 Wegiel kamienny Wilgog, [%) 219
|31 |IlF2006 Labaoratorium 2 2 Wegiel kamienny Wilgog, [%) 227
|32 |IlF2006 Labaoratorium 2 2 Wegiel kamienny  Popidt, [%)] 7.91
|33 |IF2006 Labaoratorium 2 2 Wegiel kamienny  Popidt, [%)] 7.B7
|34 |Il/2006 Labaratorium 2 2 Wegiel kamienny  Popidt, [%)] 7.B7
|35 |IF2006 Laharatorium 2 2 Wegiel kamienny Siarka, [%)] 0.979
|36 |NI/2006 Laharatorium 2 2 Wegiel kamienny Siarka, [%)] 0.95
|37 |IlF2006 |Laharatorium 2 2 Wegiel kamienny Siarka, [%)] 0.985
|38 |NI/2006 Laharatoriom 2 2 Wegiel kamienny Cieplo spalania, [J/g] 31965
|39 |IF2006 | Laharatorium 2 2 Wegiel kamienny Cieplo spalania, [J/g] 31985
|40 |I72006 | Laharatorium 2 2 Wegiel kamienny Cieplo spalania, [J/g] 31960
41 ]IF2006 [Lab 3 3 Wegiel kamienny Wilgog, [%)] 211

Rys. 2. Struktura przyktadowego arkusza danych.

W arkuszu znajduje si¢ 6 kolumn (zmiennych), z ktérych kolumna 6 (Wartos¢ Parametru)
zawiera dane liczbowe otrzymane z pomiardw przeprowadzonych przez uczestnikow
edycji, natomiast pozostate zmienne sa zmiennymi grupujacymi, tzn. identyfikuja dany
pomiar:

Edycja — zmienna zawierajaca kod edycji badan migdzylaboratoryjnych, np. IV/2006.
Nazwa Laboratorium — zmienna zawiera nazwy laboratoridéw uczestniczacych w badaniach.

Kod Laboratorium — jest to kod danego laboratorium, wedtug ktorego jest ono identyfiko-
wane w raporcie koncowym.

Probka — zmienna zawierajaca nazwe probki, do ktorej odnosza si¢ pomiary.
Nazwa Parametru — nazwa mierzonego parametru dla danej probki.
Do tak przygotowanej struktury danych po kazdej edycji badan migdzylaboratoryjnych

koordynator badan wprowadza wyniki uzyskane przez laboratoria. Przygotowany arkusz
jest podstawa do wykonania wszystkich obliczen statystycznych.
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Chociaz przyjetym formatem danych przechowywania jest arkusz STATISTICA, moze to
by¢ rowniez dowolna relacyjna baza danych (np. MS ACCESS, SQL Server czy MySQL).

Uruchomienie i wykonania raportu

W celu uruchomienia raportu podsumowujacego edycje badan wystarczy klikna¢ dwu-
krotnie myszka na szablonie raportu, a nastgpnie w otwartym w ten sposoéb dokumencie
wybraé przycisk Badania_miedzylaboratoryjne. Spowoduje to uruchomienie procedur
zawartych w szablonie — w tle uruchomiony zostanie program STATISTICA wraz z plikiem
zawierajacym dane do obliczen. Dokument raportu moze wyglada¢ jak na rysunku ponizej.

2l Dokument1 - Microsoft Word |;||E|E|
Plle Edygja Widok Wstaw Format MNarzedzia Tabela Okno Pomoc A omocy w X
DEHan ShY =R - %mu% v P Normalny +Aric v Arial -2 - [B]z]|u gg;; »

‘ Badania_ Miedzylaborataryine I'

LABIOMEN

1
MIEDZYLABORATORYJNE-BADANIA:

POROWNAWCZE-[ZnacznikProbka]q
[ZnacznikEdycja]|

RAPORT-

str 0 sekga 1 115  Poz. 29am wrs 1 Kol 1 RE1 ZMN ROZ ZAS  Polki

& cPw 2 Kalkulator Microsoft Pow... | gl Badania migdz...

Rys. 3. Szablon raportu przygotowanego dla Instytutu Chemicznej Przerobki Wegla.

Po uruchomieniu raportu system odczytuje ze zbioru danych informacje odno$nie przepro-
wadzonych edycji badan oraz rodzajow probki, jakiej dotyczylo badanie. Na podstawie
tych informacji uzytkownik okresla, ktorej edycji badan ma dotyczy¢ analiza i dla jakiego
rodzaju probki powinna zosta¢ wykonana. Po okresleniu tych parametrow w tle rozpoczyna
si¢ analiza statystyczna zgromadzonych danych, a wyniki sa automatycznie wklejane w od-
powiednie miejsca w raporcie.
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Edycja badan Wybierz rodzaj probki

Wybierz edycje badan Wybierz rodzaj prabki

1112006 j | Wegiel kamienny j

Anului | OK

Rys. 4. Parametry analizy okreslane przez uzytkownika.

Po ukoniczeniu analizy pojawia si¢ komunikat o zakonczeniu obliczen. Przygotowany ra-
port zawiera wyniki obliczen wraz z komentarzami, a takze stosowne wykresy. Po dodaniu
wstepu raport stanowi gotowy dokument, ktory nie wymaga dodatkowego naktadu pracy ze
strony 0s6b koordynujacych badanie.

Zawartos¢ raportu podsumowujacego edycje badan

Zawarto$¢ raportu odzwierciedla zalecenia drugiej czesci normy PN-ISO 5725', rozsze-
rzone o dodatkowe analizy, takie jak: z-score, karty kontrolne z testami konfiguracji czy
testy normalnosci.

Zestawienie wynikow badan

Pierwszym elementem raportu jest tabela zawierajaca zestawienie wynikoéw badan. Dane te
pobierane sa z arkusza STATISTICA iprzesylane do raportu, a nastgpnie automatycznie
formatowane. Przyktadowa tabela zawierajaca dane z wynikami badan zostata zamieszczo-
na ponize;j.

Tabela 1. Przyktadowe dane z wynikami badan.

Kod Wilgoé, W, [%] Popidl, A’ [%]

Lab. | Wynik1 | Wynik2 | Wynik3 | Wynik1 | Wynik2 | Wynik3
1 8,30 8,30 8,30 0,70 0,70 0,70
2 8,17 8,10 8,12 0,62 0,62 0,63
3 8,38 8,27 8,24 0,62 0,62 0,60
4 8,20 8,22 8,22 0,82 0,82 0,82
5 8,40 8,40 8,40 0,50 0,50 0,50
6 8,17 8,15 8,17 0,70 0,70 0,70
7 8,14 8,15 8,17 0,65 0,65 0,65
8 8,34 8,38 8,51 0,57 0,55 0,62
9 8,29 8,30 8,30 0,59 0,61 0,60
10 8,28 8,32 8,47 0,63 0,64 0,62

' PN-ISO 5725-2:2002 Dokladnosé (poprawno$é i precyzja) metod pomiarowych i wynikoéw pomiardw.
Czes$¢ 2: Podstawowa metoda okreslania powtarzalno$ci i odtwarzalno$ci standardowej metody pomiarowe;.
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Metoda graficzna sprawdzania zgodnosci

Kolejnym elementem raportu jest sprawdzenie zgodno$ci pomiaréw wykonywanych przez
laboratoria uczestniczace w edycji badan metoda graficznag. W metodzie tej stosuje sie
dwie miary, nazywane statystykami % i £ Mandela. Wskaznik 4 Mandela testuje zgodnos$¢
migdzylaboratoryjna wynikow, a wskaznik k Mandela przedstawia ich zgodno$¢ wew-
natrzlaboratoryjna. Ta czg$¢ raportu sktada si¢ z dwoch czesci:

¢ omowienia wynikow okreslajacego laboratoria, ktore uzyskaty wyniki watpliwe badz
odstajace (fragment omoéwienia ponizej) oraz

¢ odpowiednich wykreséw obrazujacych statystyki 4 i £ Mandela (ponizej).

Jesli jakiekolwiek laboratorium uzyskato dla danego parametru wynik przekraczajacy usta-
lone warto$ci krytyczne, w raporcie zostaje to automatycznie odnotowane w odpowiednim
komentarzu. Przyktadowy fragment takiego komentarza znajduje si¢ w ramce ponizej.

Ramka 1. Przyktadowy fragment komentarza metody graficznej sprawdzania zgodno$ci.

Statystyka Mandela h zgodnosci miedzylaboratoryjnej dla wynikéw badan probki Bio-
masa ujawnia, ze wyniki watpliwe uzyskato:

— laboratorium o kodzie 5 dla oznaczenia Popiét, A%, [%]

Dodatkowo dla kazdego mierzonego parametru tworzone sa wykresy stupkowe przestawia-
jace statystyke /1 k£ Mandela z naniesionymi dodatkowo liniami oznaczajacymi wartos$ci
krytyczne na dwoch poziomach istotnosci 5% i 1%, co pozwala na prosta oceng zgodnosci
pomiaréw laboratoridéw. Ponizej zamieszczono przykladowe wykresy dla statystyk 4 i
k Mandela.

m_ d 0

= DDE:DDE =0

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
[IStatystyka h Mandela— Poziom istotnosci 1% Poziom istotnosci 5%

Rys. 5. Wykres statystyki # Mandela dla przyktadowego parametru.
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Rys. 6. Wykres statystyki £ Mandela dla przyktadowego parametru.

Metoda obliczeniowa sprawdzania zgodnosci

Kolejnym elementem raportu jest sprawdzenie zgodnos$ci pomiaréw za pomoca metody
obliczeniowej. Metoda obliczeniowa sprawdzania zgodnosci opiera si¢ na dwoch testach
statystycznych:

¢ tesScie C-Cochrana,
¢ teScie G-Grubbsa.

Test Cochrana pozwala na weryfikacje zalozenia, ze migdzy laboratoriami sa tylko nie-
znaczne roéznice warto$ci wewnatrzlaboratoryjnej, tak wigc wskazuje laboratoria, ktorych
wariancja wewnatrzlaboratoryjna jest znaczaco wigksza od pozostalych jednostek. Test
Grubbsa natomiast umozliwia zbadanie zgodno$ci migdzylaboratoryjnej wynikéw w danej
edycji badania.

Raport analiz zawiera zestawienie wynikow kazdego z testow oraz ich dyskusj¢ wraz z wy-
szczegblnieniem tych laboratoriow, ktore nie spelniaja przyjetych granic poprawnosci.
Ponizej zamieszczono przyktadowsq tabelke z wynikami testu C-Cochrana oraz fragment
dyskusji wynikow. Podobne elementy zawiera czg$¢ raportu poswigcona testowi Grubbsa

Tabela 2. Przyktadowa tabela z wynikami testu C-Cochrana.

Parametr Wu%&c),] W, Popll(;f,] A% Slar[l;/z:i s%, Cle[[)}(/)g(])ds,
C 0,278 (18,3) 0,549 (18,3) | 0,555 (16,3) 0,174 (18,3)
Kod laboratorium 10 8 4 8
W nawiasach podano liczbg laboratoriéw oraz liczbg wynikow badania
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Ramka 2. Przyktadowy fragment dyskusji wynikow testu C-Cochrana.

W badaniu prébki Biomasa odstajace wartosci odchylen standardowych powtarzalnosci
wynikéw eksperymentu wystepuja dla:

— laboratorium o kodzie 8 dla oznaczenia parametru Popiét, A% [%]
— laboratorium o kodzie 4 dla oznaczenia parametru Siarka, sY, [%]

W badaniu probki Biomasa nie stwierdzono niepewnych wartosci odchylen standardo-
wych powtarzalnosci wynikéw eksperymentu.

Obliczenia zbiorcze

Kolejny punkt raportu zawiera obliczenia zbiorcze wynikow laboratoriow dla poszczegol-
nych parametréw. W sklad wykonywanych obliczen wchodza: miara polozenia, rozrzutu
i rozstgp wynikow badan, a takze $rednia ogdlna i odchylenie standardowe odtwarzalnos$ci
Sr. Wykonujac obliczenia, kierowano si¢ wytycznymi zawartymi w normie PN-ISO
5725-2, pomijajac ewentualne wyniki odstajace ujawnione testem Grubbsa.

Tabela 3. Fragment wynikow zbiorczych.

Kod Badany parametr
laboratorium | Wilgoé, W*, [%] | Popiél, A", [%] | Siarka, S, [%] | Cieplo Qds, [J/g] |

y1=8,30 y1=0,70 y1=0,020 y1=20462,3

1 s,1=0,0000 s,1=0,0000 s,1=0,0000 $:1=32,3471
R;=0,00 R;=0,00 R;=0,000 R;=57,0
y,=8,13 y,=0,62 y,=0,017 y,=20354,7

2 $»,=0,0361 $,=0,0058 $»=0,0006 s»=14,3643
R,=0,07 R,=0,01 R,=0,001 R,=27,0
y5=8,30 y5=0,61 y5=0,020 y5=20270,0

3 s3=0,0737 s3=0,0115 $3=0,0020 $;3=45,0333
R4=0,14 R4=0,02 R5=0,004 R;=78.0
y,=8,21 y,=0,82 y4=0,042 y4=20474,7

4 $4=0,0115 $:4=0,0000 $:4=0,0042 S4=04,7482
R,4=0,02 R,4=0,00 R,=0,008 R,=128.,0
y5=8,40 y5=0,50 ys=17166,7

5 s,5=0,0000 s,s=0,0000 s,s=17,5024
R5=0,00 R5=0,00 Rs=35,0

Ocena osiqgnieé laboratoriow

Kolejna czg$¢ raportu zawiera obliczenia majace na celu oceng biegtosci laboratorium. Do
oceny bieglosci uzyto wskaznika z-score obliczonego zgodnie z wytycznymi przewodnika
ISO/IEC GUIDE 43-1:1997(E). Otrzymane wyniki z-score przedstawiono zar6wno
w formie tabeli, jak i stosownego wykresu (patrz ponizej).
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Tabela 4. Fragment tabeli zawierajacej wyniki z-score.

Kod Badany parametr
laboratorium | Wilgo¢, W, [%] | Popiél, A%, [%] | Siarka, 8%, [%] | Cieplo Qds, [J/g]
1 -0,04 0,75 0,52 0,11
2 -1,46 -0,34 -0,35 -0,58
3 -0,07 -0,48 0,52 -1,12
4 -0,76 2,47 6,33 0,19
5 0,80 2,10 -20,93

Wyniki "~ poziom watpliwy (w tabeli kolor niebieski)
Wyniki "~ poziom niezadowalajacy (w tabeli kolor czerwony)

|

B

.| []

0_

DDD:DDD

U

ml

1 2 3 4

[1Ocena z-score

5 6 7 8 9

—Wynik niezadowalajacy

10 11 12 13 14 15 16 17 18

Wynik watpliwy

Rys. 7. Przyktadowy wykres z-score.

Analiza rozktadu parametrow

W kolejnej czgsci raportu weryfikowane sa zatozenia o normalno$ci wartosci $rednich
uzyskanych danych za pomoca testu Shapiro-Wilka. Dla badanych probek uzyskane przez
uczestnikow wartosci $rednie wynikéw, dla danego parametru, przedstawiono rowniez
w postaci histogramow. Na kazdym z histogramdw naniesiona zostata teoretyczna krzywa

rozktadu normalnego (Gaussa), dopasowana do danych tworzacych histogram.

Tabela 5. Przyktadowa tabela z wynikami testu Shapiro-Wilka.

Wilgo¢, W, [%]

Popiél, A, [%]

Siarka, S, [%]

Cieplo Qds, [J/g]

0,58905

0,32644

0,43886

0,15965
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Rys. 8. Histogram wartosci srednich badanego parametru.

Ocena niejednorodnosci obiektow badan

Odrgbnym elementem raportu jest cze$¢ po$wigcona ocenie niejednorodnosci obiektow
badan. W tej czg$ci analizowanymi obiektami nie sa pomiary dostarczone przez labora-
toria, ale wyniki uzyskane przez organizatora badan w odrgbnym procesie pomiaru wyloso-
wanych probek. Ta czg$¢ raportu zawiera analizy majace na celu:

¢ sprawdzenie czy w zbiorze danych wystepuja wartosci odstajace (na podstawie testu
Dixona),

¢ obliczenie statystyk opisowych, mi¢dzy innymi: liczba pomiaréw, wartos¢ Srednia,
btad wzgledny i bezwzgledny, odchylenie standardowe, wspotczynnik zmiennos$ci, od-
chylenie standardowe $redniej, niepewno$¢ standardowa typu A, statystyka t-Studenta,
powtarzalnos¢, przedziat ufnosci $rednie;,

¢ wyznaczenie karty kontrolnej Shewharta oraz testow konfiguracji dla karty kontrolne;.

Ponizej zamieszczono przyktadowa kartg kontrolna (rys. 9) oraz zestawienie testow konfi-
guracji zamieszczanych w raporcie.

Tabela 6. Zestawienie testow konfiguracji.

Test konfiguracji Biomasa

Wynik lezy poza granicami 3s 0

8 kolejnych wynikow lezy po tej samej stronie linii centralnej

0
2 z 3 wynikéw lezy w obszarze od 2s do 3s 0
4 z 5 wynikow lezy w obszarze od 1s do 2s 0
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Rys. 9. Przyktadowa karta kontrolna.
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