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WALIDACJA METOD POMIAROWYCH

Michat Iwaniec, StatSoft Polska Sp. z o.o.

Metody pomiarowe stuza do oceny zjawisk i procesow funkcjonujacych w otaczajacym nas
Swiecie, zarOwno tych naturalnie wystepujacych w przyrodzie, jak itych stworzonych
przez cztowieka, czego przykladem moga by¢ procesy przemystowe. Zazwyczaj pomiar
wykonywany jest za pomoca urzadzenia pomiarowego, ktdre podaje wartos¢ liczbowa
mierzonej wlasciwosci. Musimy zgodzi¢ si¢ ztym, ze otaczajace nas $rodowisko
charakteryzuje si¢ zmiennos$cia 1 wykonujac pomiar bedziemy chcieli uchwyci¢ te zmiany.
Niestety sam system pomiaru, zktorym zwiazane jest nie tylko samo urzadzenie
pomiarowe, ale réwniez inne czynniki, takie jak laborant czy tez substancje pomocnicze
wykorzystywane w trakcie pomiaru, bgda generowac¢ zmienno$¢, ktora ostatecznie wptynie
na jako$¢ wyniku pomiaru. Chcac uchwyci¢ zmienno$¢ interesujacego nas procesu,
musimy zagwarantowa¢, ze zmienno$¢ wykorzystywanego systemu pomiarowego bedzie
odpowiednio mata. Biorac pod uwage fakt, ze mamy do czynienia z procesami, ktorych nie
da si¢ opisa¢ ze 100% doktadnoscia, do oceny metod pomiarowych najlepiej jest
wykorzysta¢ metody, ktorych dostarcza nam statystyka.

Sciezka walidacyjna

W walidacji metod pomiarowych podobnie jak w innych szerszych zagadnieniach, ktore
wymagaja analizy danych, mozna zaproponowaé pewna S$ciezke¢ postepowania, ktora
bedzie mozna podaza¢ w wigkszosci przypadkow. Z punktu widzenia statystyki walidacj¢
bedzie mozna zawrze¢ w kilku gtéwnych punktach:

1. Przygotowanie do§wiadczenia i zgromadzenie danych.

Czyszczenie danych oraz wstgpna analiza opisowa.

2
3. Badanie rozktadu i werytfikacja podstawowych zatozen.
4. Ocena doktadnosci.

5

Ocena stabilnosci.

Pierwszy punkt nie jest co prawda bezposrednio zwigzany ze statystyka, ale liczba oraz
sposOb zbierania danych moze istotnie wptyna¢ na przeprowadzane na ich podstawie
analizy statystyczne. Warto w tym miejscu zauwazy¢, ze osoba zajmujaca si¢ walidacja
zazwyczaj bedzie odpowiedzialna za znalezienie rownowagi pomigdzy iloscia pomiarow
a zwigzanymi z ich wykonaniem kosztéw. Z jednej strony, aby odpowiednio przeanali-
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zowac system pomiarowy, nalezy zebra¢ odpowiednio duza liczbg pomiarow. Z drugiej
strony pomiary moga by¢ bardzo kosztowne i z ekonomicznego punktu widzenia, im mnie;j
ich wykonamy, tym lepie;.

Czyszczenie danych i analiza opisowa

Pierwszym krokiem po zebraniu danych powinna by¢ wstepna analiza polegajaca na
oczyszczeniu zbioru danych z wartosci odstajacych, spowodowanych np. bledami grubymi.
Jezeli przygotowany zbior danych bgdzie zawieral wartosci odstajace, wtedy analizy, ktore
beda wykonywane w nastgpnej kolejnosci moga da¢ btedne wyniki. Co wigcej, jezeli zbior
danych nie bedzie spojny, wtedy prawdopodobnie nie bgdziemy w stanie na jego podstawie
potwierdzi¢, ze system pomiarowy jest odpowiedni dla danego zastosowania.

Do wykrywania warto$ci odstajacych zostalo zaproponowanych wiele metod iuzycie
jednej znich zalezy od badacza lub od wytycznych dla walidacji konkretnej metody.
Czgsto stosowanymi metodami sa:

¢ test Grubbsa,

¢ test trzech sigma (normalny),

¢ Tukeya.

Niestety wykrywanie warto$ci odstajacych jest zwigzane z iteracyjnym przegladaniem
zbioru danych, co powoduje, ze cala procedura wymaga wykonania wielu obliczen. Za-
uwazmy, ze po wykryciu wartosci odstajacej, np. przy uzyciu testu Grubbsa, aby spraw-
dzi¢, czy kolejna wartos$¢ nie jest odstajaca, powinni§my odrzuci¢ wykryta wartos¢ i prze-
prowadzi¢ cala procedurg jeszcze raz na pomniejszonym o jedng warto$¢ zbiorze danych.
Podczas wstepnej analizy danych pomocne moga by¢ rowniez proste statystyki opisujace

zbidr danych oraz wykresy, takie jak histogram. Przykltadowo na histogramie mozna juz
wstepnie oceni¢ rozktad zebranych danych 1 wykry¢ wartosci ,,mocno” odstajace.

Rozwazmy przykladowy zbior danych:
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Po przeanalizowaniu zbioru danych za pomoca testu Grubbsa okazalo sig¢, ze ostatnia
warto$¢ zostata uznana za odstajaca. Jezeli przyjrzymy si¢ histogramowi utworzonemu dla
tych danych, pojedyncza odstajaca warto$¢ jest rowniez wyraznie widoczna:
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Po wykryciu warto$ci odstajacych nalezy zbada¢, dlaczego takie wartosci si¢ pojawity. Ich
przyczyna moga by¢ btedy w funkcjonowaniu systemu pomiarowego albo w procedurach
(np. btedy podczas przepisywania danych).

Testy statystyczne w poprawnosci, precyzji i badaniu zaloZen

W walidacji wnioskowanie, o ile jest to tylko mozliwe, powinno by¢ poparte odpowiednim
testem statystycznym. Np. mozna probowac ocenia¢ wstgpnie rozktad zebranych danych
w oparciu o histogram, ale zwlaszcza przy malej ilosci danych, z czym czgsto bedziemy
boryka¢ si¢ w badaniach laboratoryjnych, niezbedny jest odpowiedni test normalnosci, np.
test Shapiro-Wilka. W analizie danych przechodzimy teraz od statystyk opisowych, ktore
tylko podsumowuja dane zebrane w tabeli, do wnioskowania statystycznego. Do tej pory
podawali$my, ze §rednia z pomiarow wynosi 22,03, ale nie wyciagaliSmy na tej podstawie
zadnych wnioskoéw. Z punktu widzenia walidacji wazne bedzie, aby zweryfikowaé, czy
warto$¢ ta w sposob istotny bedzie roézni¢ si¢ od wartosci wzorca, ktory zostat uzyty
w do$wiadczeniu (przyjmijmy, ze warto$¢ wzorca wynosi 22). Wynika z tego, ze roéznica
pomigdzy otrzymana S$rednig z pomiaréw wynosi 0,03. To, czy otrzymana rdznica jest
istotna, zalezy od dwodch czynnikéw: od wartos$ci samej rdznicy oraz od zmienno$ci
otrzymanych pomiaréw. Im wigksza jest roznica pomiedzy warto$cia srednig a wartoscia
wzorca, tym gorzej bedzie udowodni¢ rownowaznos¢. Im wigksza jest zmiennos¢ danych,
z ktorych $rednia zostata otrzymana, tym tatwiej bedzie wykazaé brak istotnej réznicy. Od
metody pomiarowej oczekujemy, ze bgdzie ona dawa¢ wyniki zgodne z rzeczywistoscia
(unas jest to wzorzec) oraz ze wyniki te bgda powtarzalne, czyli réznice pomigdzy
kolejnymi pomiarami powinny by¢ tak mate, jak to tylko mozliwe.

Aby oceni¢, czy $rednia z pomiaréw jest zgodna z warto$cia wzorca, mozna zastosowac
test tdla pojedynczej proby. W naszym przykladzie stawiamy hipoteze, ze S$rednia
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Z pomiarOw nie roézni si¢ w sposob istotny od warto$ci wzorca. Po dokonaniu obliczen
w STATISTICA otrzymujemy wynik:

Srednia |Odch.st. \waznych | Bt std. |Odniesienie t df p
Stata
2202889/ 0,101050 9 0,033683 2200000 0857661 & 0416033

Oprocz ogolnych informacji dotyczacych analizowanego zbioru, otrzymujemy wartos¢
prawdopodobienstwa testowego p=0,416. Wartos¢ p jest wigksza od ogdlnie przyjmowane;j
wartosci krytycznej 0,05. Wnioskujemy stad, ze nie ma podstaw do tego, aby sadzi¢ ze
rozwazana roznica jest istotna.

W przypadku metod analitycznych zamiast wzorca mozemy mie¢ dostepny tylko zbior
danych pochodzacych od metody wzorcowej. Podobna sytuacja zachodzi wtedy, gdy chce-
my poréwnacé ze soba dwie metody na podstawie dwoch grup wynikow. W takim przy-
padku wykorzystamy test t dla dwoch prob niezaleznych, zaktadajac hipoteze, ze wartosci
srednie w obu grupach sa réwne. Po wykonaniu przyktadowych obliczeh w STATISTICA
otrzymujemy tabele wynikow:

Srednia | Srednia t df p
Grupa 1 | Grupa 2
2202889 21,99300 0,878152/17 0,392104

Tak jak podczas poprzedniej analizy wynik znajduje si¢ w kolumnie z prawdopodobien-
stwem testowym p. Sposob podejmowania decyzji jest identyczny jak poprzednio: jezeli
warto$¢ p jest wigksza od wartosci progowej 0,05, wtedy nie ma podstaw do odrzucenia
zalozonej hipotezy o réwnosci dwoch wartosci Srednich. Zwré6émy uwage, ze podczas
wykorzystania programu do testow statystycznych, podczas weryfikacji hipotez postugu-
jemy si¢ zawsze prawdopodobienstwem testowym, niezaleznie od rozktadu konstruowane;
statystyki (rozktad t-Studenta, Chi-kwadrat, normalny, F). Pozwala to znormalizowa¢ prace
z réznymi testami statystycznymi, co redukuje liczbg niepoprawnych interpretacji. Podczas
wykonywania testow statystycznych, ktore porownuja ze soba wartosci $rednie, nalezy
pamigta¢ o sprawdzeniu zalozen, bez ktérych wyniki testow moga by¢ niepoprawne.
Doktadnie testy statystyczne tego typu sa omawiane na kursach organizowanych regularnie
przez StatSoft Polska.

Na doktadno$¢ systemu pomiarowego skladaja si¢ dwa elementy: poprawnos$¢ oraz pre-
cyzja. Mozna powiedzie¢, ze poprawnos¢ jest tym lepsza, im mniejsza jest roznica pomig-
dzy wartoscia $rednia otrzymana z danych a warto$cia wzorca. Sposéb badania popraw-
nosci zostal wlasnie omowiony. Precyzja natomiast wigze si¢ z rozrzutem (zmiennoscia)
wewnatrz grupy zebranych pomiaréw dla jednego wzorca. Latwo sobie wyobrazié, ze
zmienno$¢ pomiarow moze zaleze¢ od bardzo wielu czynnikoOw otaczajacych proces
pomiarowy. Mozemy si¢ spodziewac, ze uzyskamy inne wyniki, jezeli pomiary lub ozna-
czenia wykonywane sa przez jednego wykwalifikowanego laboranta, a inne jezeli pomia-
row dokonuje w sumie 6 0sob, z czego dwie zostaty wilasnie przyjete do pracy. W takim
przypadku czynnikiem, ktéry bedzie powodowatl wzrost zmienno$ci pomiaréw, bedzie
laborant.
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Z powyzszego wynika, ze o ile w przypadku poprawnosci mozemy otrzymac jeden wynik,
to w przypadku precyzji wynik moze by¢ réozny w zaleznosci od tego, w jakich warunkach
zostaly zebrane dane. Podobnie jak to jest w przypadku procesow produkcyjnych w pro-
cesie pomiaru sensowna jest ocena zmiennosci na dwdch poziomach: najlepszym (najniz-
szym), jaki mozna uzyskaé, oraz standardowym, ktory uwzglednia wplyw dodatkowych
czynnikdw pogarszajacych (zwigkszajacych) zmiennos¢. Pierwszy rodzaj zmiennosci nazy-
wany jest zmiennoS$cia albo poprawnos$cia, w warunkach powtarzalnosci, natomiast drugi
zmiennos$cia w warunkach odtwarzalnosci (precyzja posrednia), czyli przy zmieniajacym
si¢ sprzgcie pomiarowym, laborantach, odczynnikach, czy tez laboratoriach.

W celu oszacowania tych dwoch zrédet zmiennosci, tzn. powtarzalnosci i odtwarzalnosci,
najlepiej jest zaplanowac eksperyment, ktory bedzie zawierat pomiary wykonywane jedno-
czes$nie w warunkach powtarzalnos$ci i odtwarzalnosci. Zalézmy, ze chcemy zweryfikowac,
jaka jest zmienno$¢ pewnej metody analitycznej. W laboratorium jest 3 laborantow, ktorzy
zostali przeszkoleni 1 beda wykonywaé ten pomiar. Pierwszym czynnikiem, ktory bedzie
mial wptyw na zmiennos¢, bgda réznice w pomiarach pomigdzy operatorami, jest to czyn-
nik zwigzany z odtwarzalno$cia pomiaru. Natomiast w celu oszacowania powtarzalnos$ci
kazdy z operatoroOw musi zmierzy¢ dany obiekt, co najmniej dwa razy, pozwoli to osza-
cowa¢ najmniejsza oczekiwana zmienno$¢. Zaldézmy rowniez, ze jako wzorzec zostaly
przygotowane dwa zestawy probek, co pozwoli oceni¢ wptyw przygotowania probek na
zmienno$¢ ostatecznego pomiaru. Ponizej znajduje si¢ zestawienie przyktadowych danych:

Zawa?‘tnéé 2 - ,4

—o Praba |Laborant |Prdbka

pierwiastka
1 3812 1 1 1
2 37,566 2 1 1
3 37,96 1 2 1
4 38,14 2 2 1
] 38,15 1 3 1
G 38,34 2 3 1
7 38,46 1 4 1
8 38.6 2 4 1
9 36,12 1 5 1
10 38,23 2 5 1
11 384 1 1 2
12 38,38 2 1 P
13 38,67 1 2 2
14 T 2 2 2
15 37,94 1 3 2
16 36,06 2 3 2
17 38,09 1 4 2
18 38,05 2 4 2
19 38,36 1 5 P
20 38,12 2 5 2

W celu oszacowania calkowitej zmienno$ci, ktora charakteryzuje zmiennos$¢ catego
uktadu, wystarczyto by obliczy¢ odchylenie standardowe catego zbioru, ktore w tym wy-
padku wynosi 0,273. Nie wiemy jednak, czy na t¢ zmienno$¢ maja wptyw zatozone
czynniki, czyli laborant oraz sposéb przygotowania probki. Zeby to zweryfikowaé, nalezy
przeprowadzi¢ analiz¢ wariancji dla ukladow czynnikowych. Zobaczmy, jak wyglada
obliczona w STATISTICA tabela ANOVA dla powyzszych danych:
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S5 Stopnie Ms F p
Efekt swobody
Laborant 0,11 40,0263 0,4 0825924
Prabka 0,00 10,0004 0,0/ 0.941454
Laborant*Prabka 0,60 40,1490 2.1 0157576
Btad 0,71 10 0,0714

Przeanalizujmy powyzsza tabelg. Dla dwoch czynnikow, ich interakcji oraz biedu zostat
policzony zestaw statystyk. W pierwszych dwoch kolumnach znajduja si¢ odpowiednio
sumy kwadratow oraz stopnie swobody. W trzeciej kolumnie znajduja si¢ wartosci
srednich btedéw kwadratowych, ktore zostaty otrzymane poprzez podzielenie kolumny SS
przez odpowiednia liczb¢ stopni swobody i jest to odpowiednik wariancji odpowiadajace;j
danemu czynnikowi. W ostatniej 1 przedostatniej kolumnie testowana jest istotnos¢
wplywu danego czynnika. Czynnik jest istotny, jezeli warto$§¢ prawdopodobienstwa jest
mniejsza od wartosci 0,05. Zatem zaden z czynniké4w nie wnosi istotnego wplywu do
zmiennosci systemu pomiarowego. Cata zmienno$¢ systemu pomiarowego zawarta jest
zatem w bledzie wynikajacym z powtarzanych pomiaréw, czyli powtarzalnosci. Aby ja
oszacowac, nalezy obliczy¢ pierwiastek kwadratowy z liczby 0,0714, ktory wynosi 0,267,
co odpowiada naszemu wczesniejszemu oszacowaniu. Podsumowujac, z powyzszego
doswiadczenia wynika, ze badane czynniki nie wprowadzaja dodatkowej zmiennosci
i obserwowana zmienno$¢ pochodzi od powtarzalnosci, ktora wtabeli ANOVA jest
reprezentowana przez blad.

Liniowos¢ i zakres liniowosci

Jezeli system pomiarowy bedzie pracowat tylko w jednym zakresie, wtedy przeprowa-
dzona wyzej analiza niepewno$ci pomiaru moze by¢ juz wystarczajaca. Jezeli natomiast
system pomiarowy ma pracowa¢ w szerszym zakresie, przykladowo jezeli zadaniem sys-
temu bedzie oznaczanie zawarto$ci pierwiastka w probece od 5% do 95%, to do walidacji
nie wystarczy ocena systemu w jednym punkcie, np. 40%. Przy ocenie systemu w jednym
punkcie zakresu nie dostajemy zadnej informacji na temat jego pracy w pozostalym
zakresie. Jako$¢ systemu w tym zakresie jest niepewna, a zatem system nie moze zostaé
uznany za zwalidowany. W celu potwierdzenia matej niepewnosci w calym zakresie
pomiarowym przeprowadzone wczesniej obliczenia powinny odnosi¢ si¢ do kilku
poziomow, np. 10%, 30%, 50%, 70% 1 90% zakresu pomiarowego.

Ponadto od systemu pomiarowego oczekujemy, ze zaleznos¢ pomiedzy mierzona wartoscia
a odpowiedzia systemu powinna by¢ liniowa. Innymi stowy, zalezno$¢ pomigdzy wartoscia
wzorca a uzyskana wartoscia pomiaru w zakresie pomiarowym powinna by¢ dobrze opi-
sywana zaleznoscia ) = x. Biorac pod uwagg to, ze system pomiarowy jest zmienny i ze
zaréwno zmienno$¢ jak i blad systematyczny moga by¢ rézne na réoznych poziomach, w ra-
mach walidacji powinni§my zweryfikowa¢ powyzsze zalozenie o liniowosci. Rozwazmy
przyktad analizy liniowosci miernika, ktory zostat przytoczony w podreczniku do MSA
[3]. W przeprowadzonym doswiadczeniu badano 5 elementow wzorcowych o wartosciach
2,4, 6,8, 10. Kazdy wzorzec zostal zmierzony 12 razy. Wycinek pliku danych znajduje si¢
ponizej:
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Czesc |Referencyjna | Pomiar
Czesél 2.0 26
Czesd 2.0 24
Czesc2 4.0 5.1
Czesc2 4.0 3.9
Czesc2 4.0 42
Czesc2 4.0 5.0
Czesc2 4.0 3.8
Czesc2 4.0 3.9
Czesc2 4.0 3.9
Czesc2 4.0 3.9
Czesc2 4.0 3.9
Czesc2 4.0 4.0
Czesc2 4.0 4.1
Czesc2 4.0 3.8
Czescl 6.0 5.8
Czedcl 6.0 57
Czeséd 6.0 5.9
Czesc3 6.0 5.9
Czesc3 6.0 6.0
Czescl 6.0 6.1

—
—
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Do zbadania liniowo$ci wykorzystana zostata analiza liniowo$ci z programu STATISTICA:

#7H wyniki badania liniowosci miernika: GageLinearity il B3

Liniowoéé i bigd systemstyczny

Liniowosé&:0.65333 %liniowodci:13.16667%
Odchyleni -0.05332 tbiegdu sys. 1.086&7%

Tabela zegzesji

Parametr Wartosé Bizd std. Statystyka t©
Wyraz wolny 0.73887 0.07252 10.15752

- " — Hachyl -0.13187 0.01093
178 Procedury analizy procesu: Gagelinearity 7| x achylenis =
R-kwadr.:0.71432 R-kw. (skoryg): 0.70333
Podstavowe | oK. |

""" Tabela ANOVRE

[#f] Analiza zdolnosci procesu i granice tolerancii, dane surowe Anuluj |

(] Analiza zdnlnosci procesu, granice toleranci, dane zagregowane irddio Suma kw. Stopni sweb. Sredni kw. F 1)
- il Zdonosé procesu wg 150 1ub DIN (ozkkad zalezny od czasu) E Opcie ~ | 2egresja CIsSEEEE) £ 8.32133 14502324 000000
- Biad 3_3Z800 58 0.05738

4 Zdalnodd dla pozycjonowania ¥

- Pazam 1154833 o
Powtarzalnoéé | odiwarzalnoéé pomiardw (7 Dywdrz dm’l ﬁﬂ
B2 dchoié i | & uf

ik e Podaum.

— T abel —Wipkresy Al
Wwiszystkie tabek ﬁﬁ wiykies sumansczny .
| | B Ope -

Liniowasc i bhad system. | Btad systematyczny weal. refer. | [

Badanie miemika dla oceny altematywne)
Zgodnodé dla poriaréw altematywnych

. Grupami
(L] Analiza zdolnodei - Poissona .

Analiza Weibulla niezawodnodoi/czasu uszkodzen

Ubwérz siatke Weibulla il Tahela ANDVA | r— Sposdb obliczania odchylenia standard. ——

' Flozstepy w probkach

Statystyki regresji | L.?]l‘ Procent zmiennosci procesu |

@ Plary badar wyiwwkowych, ocena liczbowa i altematywna Istotnose bredu spstemat.

57 Diagram prayczynowo-skutkawy |shik awy " Odchylenia standardowe w prébkach

Podczas tej analizy z obliczeniowego punktu widzenia tatwiej jest rozwazaé zaleznos¢
pomiedzy wartoScia wzorca a bias (warto§¢ rdéznicy pomiedzy wartoscia Srednia
z pomiaré6w wzorca a warto$ciag wzorca — odchylenie systematyczne). Spojrzmy na wykres
zalezno$ci odchylenia systematycznego od wzorca, do ktérego zostata dopasowana prosta
metoda regresji liniowe;j:
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Btad systematyczny wz referencyjnej

10 +

Odchylenie systematyczne

* Sredni

- - - - - : - - * + Dane
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 NG Regresja
Referencyjna

Jezeli zalezno$¢ pomigdzy pomiarami i warto§ciami referencyjnymi jest taka, jak oczeku-
jemy, czyli liniowa o wspotczynniku kierunkowym rownym 1, to linia regresji dla bias
powinna by¢ réwnolegta do osi wartosci referencyjnych, czyli wspdiczynnik kierunkowy
powinien wynosi¢ 0. Na wykresie powyzej linia regresji jest nachylona i mozemy si¢
spodziewaé, ze wspdlczynnik kierunkowy jest rozny od 0. Na pytanie, jaka jest jego
warto$¢€ 1 czy jest on istotny statystycznie, odpowiedza stabelaryzowane wyniki:

Tabela regresji

Parametr Wartosc Biad std. Statystyka t p

Whyraz wolny 0.736667 0.072524 10.157519 0.000000

Machylenie -0.131667 0.010933 -12.042559 0.000000

Tabela ANOVA
Zréco Suma kwadrataw Stopni swobody Sredni kwadrat F p
Regresja 8.321333 1 8.321333 145.023237 0.000000
Btad 3.328000 b 0.057379
Razem 11.649333 59

Istotnosc btedu system.

Czesé| Wartose referencyjnal Srednia z pomiardw| Odchylenie systematyczne| %bledu sys. p

Czescl 2.000000 2 491667 0.491667 9.833333% 0.000000
Czesc2 4.000000 4125000 0.125000 2.500000% 0.293540
Czesc3 6.000000 6.025000 0.025000 0.500000% 0.688338
Czescd 8.000000 7.708333 -0.291667  5.833333% 0.0000071
Czesch 10.000000 9.383333 -0.616667 | 12.333333% 0.000000
Sredni -0.053333  1.066667%

W sekcji ,,Tabela regresji” widaé, ze nachylenie prostej wynosi -0,13 i wartos¢ ta jest
istotnie rozna od zera, gdyz prawdopodobienstwo testowe jest mocno mniejsze od wartosci
0,05. Ponadto w sekcji ,,Istotno$¢ blgdu systematycznego” zostaty wykryte istotne btedy na
3 poziomach, dla czesci: 1, 4 15. Wynika stad, ze rozwazany system pomiarowy nie
spetnia zalozenia liniowos$ci. To, co mozna zrobié, to zawezi¢ zakres jego dzialania do
zakresu odpowiadajacemu czg$ciom 2 i3, czyli do zakresu wartosci od 2 do 6. Drugi
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sposob to znalezienie funkcji transformacji, ktora przeksztalci wyniki pomiaréw tak, aby
zniwelowac bledy systematyczne. Zalezno$¢ pomigdzy warto$cia referencyjna i pomiarami
w badanym zakresie jest dana wzorem:

P=0,8683R+0,7367

gdzie P jest warto$cia pomiaru, a R warto$cia referencyjna. Zatem po otrzymaniu pomiaru
powinien on zosta¢ przeksztalcony w ponizszy sposéb, co zapewni uzyskanie wartosci
bliskiej wartosci referencyjne;:

o P=0.7367
0,8683

Po wykonaniu transformacji wykres bias wzgledem warto$ci referencyjnej wyglada
nastegpujaco:

Btad systematyczny wz referencyjnej

1,0
+
0,8
0,6
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2
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% ........... b S
Z R e e L S +
8 00 * * 3
........... Foe
Fo T B
................ + e
0,2 + T +
+ +
+
+ +
-0,4 1 & Sredni
* * * : : * * : * + Dane
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 115 Regresja

Referencyjna

Rozwazane powyzej statystyki sa statyczne, czyli do$wiadczenia zostaly wykonane
w krotkim czasie i prawdopodobnie nie zostat uwzgledniony w nich wplyw czasu, ktory tez
moze by¢ dodatkowym sktadnikiem niepewnos$ci systemu pomiarowego.

Ocena stabilnosci

Do oceny stabilnosci systemu pomiarowego w czasie wykorzystywane sa analizy zaczer-
pnigte wprost z zastosowan przemyslowych i nazywane od nazwiska osoby, ktora po raz
pierwszy je wprowadzita, kartami kontrolnymi Shewharta. Karty kontrolne dziela si¢ na
dwie glowne grupy: karty dla pomiarow alternatywnych i te, ktére beda wykorzystywane
najcze¢sciej w laboratorium, karty dla pomiarow liczbowych. W przypadku pomiardéw licz-
bowych zaproponowano bardzo wiele rozwiazan, ktore mozna zastosowaé w réznych
szczegolnych przypadkach. W programie STATISTICA dla pomiaréw liczbowych dostgpne
sa nastepujace karty kontrolne:
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Karty kontrolne: Gagelinearity T o=

E? Obwdrz plik ze specyfikacia karty |

FPodstawowe  Liczhowe |Alternatywne| Trub | Al |
E Opcie vl

%E B wapkrezdw z kartami #-frednie i 5

%E B wapkrezdw z kartami # i nuchomego B

Inine proceduny
F.arty ¥-frednie | B [ocena liczbowa) sterowsnia jakoscis, jak
" ) wekazniki zdolnosci
K.arty ¥-frednie i 5 [ocena liczbowa) procesy (Cp, Cpk, Fp,
. .. s s .. Ppk...} rémnics dla
Farty drednig] ruchome] #-frednie | B : }I‘m;:ﬁch iz
K.arty frednig ruchome] ¥-érednie i 5 narmzlny, plany badan,
planowanis
Farty EWw/hA X-sredrie i R dozwisdezer (DOE)
Karty EWMA X-rednie i 5 e s

Exc T - rocesy i Plancwsani
F'o|edync:ze obzenwacie | Rozstep ruchomy :p‘loéw' ul' ) e

Farta CUSUM dla pojedynczych obsensaci =
- = Otwirz dane |
E' Analiza Pareto
s | Bl

W omawianym przypadku najczg$ciej zastosowanie znajdzie karta kontrolna warto$ci
srednich i karta pojedynczych obserwacji. Rozwazmy kart¢ kontrolna, przedstawiona na
rysunku ponizej:

Karta X-$rednie i R; zmienna: Zawartos¢ pierwiastka
X-ér.: 38,172 (38,172); Sigma: ,22776 (,22776); n: 2,

38,8
38,7
38,6
38,5 .
38,4 L e .
383 .
38.2 + Tk S — 38,172
3&0 + __________________

37,9
37,8
37,7 37,689
37,6
37,5

38,656

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
Rozstep: ,25700 (,25700); Sigma: ,19417 (,19417); n: 2,

11
1,0 .
0,9 o
0,8
0,7
06
05
0,4
0,3 :
02 N —

o1 b e
L —— * e 0,0000
0,1

,83950

— 25700

Karta kontrolna zostata stworzona w oparciu o 10 dwukrotnie powtdérzonych pomiarow
(w sumie do analizy zostato uzytych 20 oddzielnych wartosci). W celu zebrania danych
mierzono ten sam wzorzec dwukrotnie przez 10 kolejnych dni. W oparciu o dane zostata
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stworzona karta kontrolna wartosci §rednich oraz rozstgpow w probkach (dwuelemento-
wych). Zasada interpretacji karty kontrolnej jest prosta: jezeli na karcie znajduja si¢ punkty
wypadajace poza wyznaczone linie kontrolne, wtedy mozna sadzi¢ ze system pomiarowy
nie jest stabilny w czasie. W powyzszym przyktadzie na karcie wartosci srednich nie ma
takich punktéw, zatem pomiary sa stabilne ze wzgledu na warto$¢ $rednia, natomiast
w siddmym dniu pojawil si¢ punkt wskazujacy na rozregulowanie na karcie rozstgpow.
Swiadczy to o tym, ze w si6dmym dniu réznica pomigdzy powtdrzonymi pomiarami byta
wigksza w porownaniu do pozostalych dni. By¢ moze zadzialata tu na proces pomiaru
nielosowa przyczyna, ktoéra da si¢ wyjasni¢, a moze byt to tylko przypadek? Tak czy
inaczej powinni$my przyjrze¢ si¢ wykonanym w ten dzien pomiarom w celu wykrycia
przyczyny takiego zdarzenia.

Interpretacja karty jest prosta, ale moze prowadzi¢ do blgdnych wnioskow, jezeli granice
kontrolne zostaty niepoprawnie wyznaczone. Nalezy pamigta¢, ze dla kazdego rodzaju
karty kontrolnej granice wyznaczane sa w inny sposob irowniez zaleza od licznosci
zastosowanej probki.

Automatyzacja i informatyzacja

Przedstawiona w tym artykule $ciezka postgpowania sktada si¢ z wielu analiz statys-
tycznych, zktorych czg$¢ nie jest trywialna. W praktyce podczas procesu walidacji
przygotowanie raportu, ktory podsumuje niezbg¢dne analizy statystyczne, jest klopotliwe
1 czasochtonne, nawet dla osoby doswiadczonej w statystycznej analizie danych. W przy-
padku, kiedy do zwalidowania jest bardzo wiele metod pomiarowych wykorzystywanych
w obrgbie laboratorium, trudno wyobrazi¢ sobie brak odpowiedniego narzg¢dzia informa-
tycznego. Wszystkie analizy statystyczne potrzebne w walidacji mozna przeprowadzié¢
recznie, wykorzystujac odpowiednie zestawy analityczne programu STATISTICA. W przy-
padku gdy te same analizy sa przeprowadzane wielokrotnie w usystematyzowany sposob,
wtedy kolejnym naturalnym krokiem jest utworzenie systemu, ktory pozwoli w oparciu
o przygotowany plik danych wykona¢ wszystkie te analizy iprzedstawi¢ je w formie
raportu przy minimalnym naktadzie pracy. System taki zostal opracowany przez StatSoft
Polska 1 wspomagany jest przez program STATISTICA. System moze zosta¢ w petni dosto-
sowany do potrzeb laboratorium, ktére bedzie go wykorzystywaé, co pozwala zmini-
malizowaé naklad pracy zwiazany z walidacja metod pomiarowych. Po przygotowaniu
pliku danych 1 wybraniu typu walidacji (np. pelna lub uproszczona) uzytkownik otrzyma
gotowy do wydruku raport.
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