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Automatyczna walidacja metod 
badawczych i pomiarowych cz. I

Celem każdego laboratorium jest wykonywanie pomiarów, które będą pewne. Aby to zapewnić, należy wypra-

cować metody, które zapewnią wysoką jakość funkcjonowania metody pomiarowej. Dla laboratoriów, które są 

na początku drogi do walidacji swoich metod, może się ona wydawać długa i trudna, dlatego też autorzy tego 

artykułu mają nadzieję, że dostarczy on, choć w niewielkim stopniu, niezbędnej do przejścia tej drogi wiedzy. 

Artykuł został podzielony na dwie części. W pierwszej omówione zostanie ogólne podejście do walidacji i zo-

stanie omówiona część wykorzystywanych metod statystycznych. W drugiej części oprócz kolejnej dawki sta-

tystyki opisany zostanie praktyczny sposób automatyzacji przeprowadzanych analiz statystycznych.

Teresa Topolnicka*, Michał Iwaniec**

Walidacja w Instytucie Che-
micznej Przeróbki Węgla
Jednym z elementów staty-
stycznego sterowania jakością 
w laboratorium jest walidacja 
metod badawczych. Słowo va-
lidus pochodzi z języka łaciń-
skiego i tłumaczone jest jako: 
silny, mocny, twardy. Według 
normy PN-EN ISO 9000:2005 
„Systemy zarządzania jakością. 
Podstawy i terminologia” wali-
dacja to „potwierdzenie, po-
przez przedstawienie obiek-
tywnego dowodu, że zostały 
spełnione wyspecyfikowane 
wymagania dotyczące kon-
kretnego, zamierzonego uży-
cia lub zastosowania”. Od kil-
ku lat obserwuje się znaczny 
wzrost znaczenia badań ana-
litycznych w pracach badaw-
czych i technologicznych, ro-
sną wymagania co do jakości 
uzyskiwanych wyników, dlate-
go tak ważne jest wprowadze-
nie do praktyki laboratoryj-

nej systemu kontroli poprzez 
wyznaczanie niepewności po-
miaru i przeprowadzanie pro-
cesu walidacji metod badaw-
czych. Przeprowadzenie pro-
cesu walidacji metod anali-
tycznych w laboratorium jest 
korzystne ze względu na to, że 
w trakcie walidacji laborato-
rium uzyskuje informacje na 
temat wszystkich czynników 
wpływających na niepewność 
wyniku końcowego, co po-
zwala doskonalić lub optyma-
lizować metodę. 
Instytut Chemicznej Przeróbki 
Węgla w Zabrzu został utwo-
rzony w 1955 roku uchwa-
łą Rady Ministrów. W zakres 
działalności Instytutu wcho-
dzi prowadzenie badań na-
ukowych i prac rozwojowych 
w dziedzinie: wytwarzania 
koksu, paliw, przetwórstwa 
i użytkowania paliw, energe-
tycznego wykorzystania bio-
masy i odpadów, przetwarza-
nia i wykorzystania produktów 
węglopochodnych. Zespół La-
boratoriów Instytutu, w skład 
którego wchodzą: Laborato-
rium Fizykochemii, Labora-
torium Karbochemii, Labora-

torium Sorbentów Węglo-
wych, Wód i Ścieków oraz 
Laboratorium Spalania, po-
siada certyfikat akredytacji 
laboratorium badawczego Nr 
AB 081. W zespole Laborato-
riów Instytutu prowadzi się 
badania z wykorzystaniem 
89 metod. Metody badawcze 
stosowane w laboratoriach In-
stytutu Chemicznej Przeróbki 
Węgla w Zabrzu należą do na-
stępujących grup: 
1. Metody zgodne normami 
krajowymi lub międzynaro-
dowymi, wykonywane w za-
kresie zastosowań i zgodne 
z procedurą podaną w nor-
mie.
2. Metody opracowane przez 
producentów aparatury ba-
dawczej, opisane w czasopi-
smach naukowych, opraco-
wane przez inne instytuty, 
uczelnie wyższe i poddane 
walidacji przez producenta 
aparatury. 
3. Metody generalnie zgodne 
z uznanymi normami krajowy-
mi albo międzynarodowymi, 
lecz zmodyfikowane w labora-
toriach IChPW i wykonywane 
w sposób skorygowany albo 

w zmienionym zakresie.
4. Metody opracowane w la-
boratoriach IChPW i wykony-
wane zgodnie z procedurą 
opracowaną w laboratorium. 
Dla metod należących do 
grupy 1 i 2 może zostać wyko-
nana uproszczona walidacja, 
natomiast wprowadzenie do 
rutynowej techniki laborato-
ryjnej metod z grupy 3 i 4 wy-
maga wykonania pełnej wali-
dacji. Walidacja metod badań 
stosowanych w laboratoriach 
IChPW obejmuje następujące 
etapy postępowania:
- Określenie zakresu stosowa-
nia metody badań, co oznacza 
określenie zmienności pa-
rametrów badanych próbek 
oraz zakresu zmienności ma-
trycy badanych próbek.
- Opracowanie przez kierow-
nika laboratorium programu 
badań walidacyjnych z poda-
niem odpowiednich wartości 
kryterialnych wymaganych 
dla walidowanej metody ba-
dań.
- Zatwierdzenie programu 
walidacji przez kierownika ds. 
jakości i dyrektora ds. badań 
i rozwoju.

*Teresa Topolnicka - Instytut 
Chemicznej Przeróbki Węgla; 
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- Wykonanie przez personel 
laboratorium badań walida-
cyjnych zgodnie z zatwierdzo-
nym programem walidacyj-
nym.
- Opracowanie przez kierow-
nika laboratorium wyników 
badań walidacyjnych i przygo-
towanie pisemnego raportu 
z walidacji, uwzględniającego 
stwierdzenie o spełnieniu wy-
magań określonych w progra-
mie walidacji.
- Zatwierdzenie raportu z wa-
lidacji przez kierownika ds. 
jakości i dyrektora ds. badań 
i rozwoju jest równoznaczne 
z wprowadzeniem metody do 
bieżącego stosowania w labo-
ratoriach IChPW.
Parametry i właściwości me-
tody badań, które są badane 
podczas walidacji uproszczo-
nej, to: odchylenie standar-
dowe pojedynczego wyni-
ku, odchylenie standardowe 
wartości średniej, przedział 
ufności wartości średniej dla 
poziomu ufności 0,95. Labo-
ratoryjna powtarzalność me-
tody badań – wyznaczana na 
poziomie ufności 0,95 z zasto-
sowaniem rezultatów otrzy-
manych przy wyznaczeniu 
laboratoryjnej precyzji oraz 
z uwzględnieniem założenia, 
że z reguły będą wykonywa-
ne dwa oznaczenia badanego 
parametru. Obliczenie po-
wtarzalności metody badań 
jest wykonane z zastosowa-
niem wszystkich kombinacji 
możliwych rozstępów między 
poszczególnymi wynikami 
otrzymanymi w serii oznaczeń 
wykonanych w krótkim od-
stępie czasu, po odrzuceniu 
– z zastosowaniem testu Q-Di-
xona – wszystkich  wyników 
obarczonych błędem grubym. 
Podczas walidacji pełnej prze-

prowadza się najpierw wali-
dację uproszczoną. Do oceny 
zgodności uzyskanych wy-
ników badań, zamiast testu 
Q-Dixona, przeprowadza się 
analizę opartą na mocnych 
testach statystycznych na 
wykrywanie wartości niepew-
nych i odstających, stosując 
graficzne testy Mandela, test 
C-Cochrana i test Grubbsa. 
Do analizy statystycznej sto-
suje się procedurę opisaną 
w punkcie 7.6 i przedstawio-
ną na schemacie blokowym 
„rysunek 3” normy PN-ISO 
5725-2:2002 „Dokładność (po-
prawność i precyzja) metod 
pomiarowych i wyników po-
miarów.” 
Dodatkowo, tam gdzie zacho-
dzi potrzeba, badane i wyzna-
czone są następujące parame-
try:
- granica detekcji i granica 
oznaczalności,
- zakres liniowości oraz para-
metry linii,
- selektywność i specyficz-
ność,
- zgodność pomiędzy wy-
nikami badań otrzymanymi 
metoda walidowaną i ogólnie 
uznana metodą.

Dodatkowe istotne zalece-
nia przy walidowaniu meto-
dy badań
1. Każda walidacja powinna 
być poprzedzona wnikliwą 
analizą czynników wpływają-
cych na błąd pomiaru oraz pró-
bą minimalizacji czynników 
wpływających na wielkość 
błędu (właściwe przygotowa-
nie próbek, homogenizacja, 
warunki poboru, warunki wy-
konania badania, doświadcze-
nie personelu). 
2. Dla wszystkich metod ba-
dań stosowanych w IChPW 
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wyznacza się (gdzie to możli-
we) niepewność złożoną.
3. W przypadku niezautomaty-
zowanych metod badań, gdy 
stopień wyszkolenia, stopień 
staranności wykonania czyn-
ności laboratoryjnych i do-
świadczenie pracownika mają 
wpływ na uzyskane wyniki, 
wyznacza się laboratoryjną 
powtarzalność z uwzględnie-
niem pomiarów wykonywa-
nych przez różnych pracow-
ników.

Jak pogodzić przeciwstaw-
ne cele?
Jak to przedstawiono powy-
żej, przeprowadzenie wali-
dacji metody pomiarowej 
wiąże się z kosztami oraz jest 
czasochłonne. Czas przepro-
wadzenia walidacji zależy od 
czasu potrzebnego na opisa-
nie metody, od ilości i rodzaju 
pomiarów (oznaczeń), jakie 
należy wykonać, i wreszcie od 
biegłości osoby odpowiedzial-
nej za walidację w metodach 
statystycznych wykorzysty-
wanych do obróbki zebranych 
danych. W przypadku, kiedy 
zachodzi potrzeba walidacji 
niejednokrotnie dziesiątek 
metod pomiarowych, uspraw-
nienie któregokolwiek z tych 
etapów przyniesie znaczący 
zysk. Opis metody, czy też 
wykonywanie pomiarów za-
zwyczaj nie pozostawia wiele 
pola do manewru w przeci-
wieństwie do statystycznej 
obróbki danych, którą można 
usystematyzować i zautoma-
tyzować. Oczywiście wiedza 
statystyczna u zaangażowa-
nych w walidację osób jest
czynnikiem nieodzownym, nie-
mniej odpowiednie jej usys-
tematyzowanie może przy-
nieść znaczącą poprawę jako-

ści przeprowadzanych analiz. 
Celem współpracy pomiędzy 
IChPW i StatSoft było przede
wszystkim zaproponowanie 
odpowiednich szablonów ana-
liz, które pozwolą usystematy-
zować statystyki oraz pozwolą 
właśnie dzięki usystematyzo-
waniu zautomatyzować wy-
konywanie analiz. Dzięki ta-
kiemu podejściu udało się 
pogodzić dwa przeciwstaw-
ne cele: wykonać bezbłędnie 
odpowiedni zestaw analiz 
w krótkim czasie.
System do walidacji metod 
pomiarowych, który został 
wdrożony w IchPW, daje moż-
liwość automatycznego two-
rzenia raportów w oparciu 
o zdefiniowane wcześniej sza-
blony dokumentów MS Word 
w zależności od struktury da-
nych wejściowych.
Dokładniejszy opis systemu 
i możliwości zautomatyzowa-
nia obliczeń statystycznych 
w ramach walidacji metody 
zostanie zamieszczony w dru-
giej części niniejszego artyku-
łu.

Statystyka w walidacji – ko-
lejne kroki
W celu potwierdzenia wyso-
kiej jakości systemów pomia-
rowych niezbędne jest udoku-
mentowanie ich poprawnego 
działania w oparciu o „twarde” 
dowody. Takim dowodem jest 
eksperyment, podczas któ-
rego w odpowiedni sposób 
zbierane są dane pomiarowe. 
Dane pomiarowe w większo-
ści przypadków będą charak-
teryzować się niepewnością 
i dlatego właśnie musimy oce-
nić je, wykorzystując metody 
statystyczne. Statystyka jest 
nauką subtelną, wymagają-
cą pewnej inwencji i intuicji 

od badacza, co powoduje, 
że często nie wystarcza sama 
„technika obliczeniowa”, ale 
ważniejsza jest odpowiednia 
interpretacja wyników. Po-
nadto nie można w trakcie 
analizy danych walidacyjnych 
stosować różnych metod sta-
tystycznych w sposób cha-
otyczny, gdyż wyniki otrzyma-
ne w jednych zależą często od 
innych.
W kolejnych podrozdziałach 
przybliżone zostaną metody 
statystyczne w kolejności, jaka 
zazwyczaj może być wykorzy-
stywana w trakcie obróbki wy-
ników pochodzących z ekspe-
rymentu walidacyjnego. Wy-
korzystany zostanie przykład, 
który pozwoli na przytocze-
nie większości metod staty-
stycznych wykorzystywanych 
w walidacji metody. Przykła-
dowe dane pochodzą z ozna-
czania zawartości siarki w wę-
glu i zostały pokazane w ta-
beli. Wykorzystane wartości 
wzorców dla kolejnych pozio-
mów wynoszą odpowiednio: 
0,7; 1,255; 2,45; 4,07. Wartości 
te zostały wyznaczone z nie-
pewnością rozszerzoną 0,04 
(rys. 1).

Opisowa analiza danych
Pierwszym krokiem jest opis 
zebranych danych. Oczywi-
ście w końcowym raporcie 
z walidacji muszą znaleźć się 
dane surowe w postaci tabeli, 
ale ludzkie oko będzie miało 
problem ze wstępnym osza-
cowaniem zbioru surowych 
liczb. Dlatego pierwsze zazwy-
czaj obliczamy takie statystyki, 
jak wartość średnia i odchyle-
nie standardowe, które mó-
wią nam, gdzie jest „środek” 
danych i jak bardzo się one 
zmieniają. Na stronie następ-
nej znajduje się zestawienie 
w postaci tabeli (rys. 2).
Powyżej zostały obliczone 
statystyki dla kolejnych po-
ziomów w całości. Zauważmy 
jednak, że podczas zbierania 
danych pomiarowych zosta-
ły one podzielone na grupy 
(klasy), o czym mówi zmienna 
grupująca „Id grupy” w pliku 
danych. Dane w obrębie grupy 
mogły być zebrane np. w róż-
nym czasie, co mogło wpro-
wadzić dodatkową zmienność 
(niepewność) do pomiarów 
i warto przyjrzeć się staty-
stykom w kolejnych grupach 
(rys. 3).

Rys. 1. Dane wejściowe do analiz – arkusz STATISTICA

http://www.statsoft.pl
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W tabeli widać, że w grupach 
kolejne wartości średnie i od-
chylenia standardowe różnią 
się nieznacznie od siebie. Po-
wstaje w związku z tym pyta-
nie, czy różnice te są istotne. 
Aby w sposób formalny od-
powiedzieć sobie na to py-
tanie, należy przeprowadzić 
odpowiednie testy, o których 
będzie mowa w kolejnym pa-
ragrafie. Zanim jednak będzie 
można wykorzystać większość 
testów statystycznych, nale-
ży zweryfikować, czy zebrane 
dane są zgodne z rozkładem 
normalnym. Na początek do-
brze jest stworzyć histogram, 
w tym przypadku 4 histogra-
my osobno dla każdego po-
ziomu. Obok przedstawiony 
jest przykładowy wykres dla 
poziomu 3 (rys. 4).
Histogram pokazuje empi-
ryczny rozkład wartości, do 
którego można dopasować 
teoretyczną krzywą gęstości 
rozkładu normalnego. Daje to 
ogólny pogląd na „zbieżność” 
zbioru danych z rozkładem 
normalnym. Należy zauważyć, 
że w przypadku małej liczby 

danych wyciąganie wniosków 
o ich normalności często bę-
dzie błędne. Dużo lepszym 
podejściem jest zastosowanie 
wykresu normalności, który 
jest tak utworzony, że dla da-
nych normalnych zależność 
pomiędzy danymi a oczeki-
waną normalnością jest linio-
wa. Wykres normalności dla 
danych z histogramu przed-
stawiony jest na rys. 5.
Widać, że pokazana wyżej 
zależność jest liniowa, zatem 
można uznać, że normalność 
została zweryfikowana pozy-
tywnie. W raporcie z walidacji 
powinien również znaleźć się 
„liczbowy” test weryfikujący 
normalność, np. test Shapiro-
-Wilka.

Wartości odstające
Testy wykrywające wartości 
odstające w zbiorach danych 
są poniekąd związane z rozkła-
dem normalnym, i poszukując 
wartości odstających, należy 
wziąć pod uwagę normalność, 
i badając normalność wziąć 
pod uwagę wartości odstają-
ce. Zaproponowane poniżej 

testy są najbardziej odpo-
wiednie dla danych o rozkła-
dzie normalnym, w których 
wystąpiła wartość odstająca. 
W przypadku, kiedy spodzie-
wamy się, że dane będą mieć 
rozkład inny niż normalny, te-
sty te mogą doprowadzić do 
błędnych wniosków.
Korzystając z danych przy-
kładowych, możemy ocenić, 
czy wśród wartości średnich 
i wśród odchyleń standardo-
wych w klasach nie ma warto-
ści odstających. W celu spraw-
dzenia, czy w zbiorze danych 
jest wartość odstająca ze 

względu na wartość średnią, 
w pierwszej kolejności musimy 
znaleźć kandydata na wartość 
odstającą, czyli wartość która 
jest najbardziej oddalona od 
ogólnej średniej. Następnie 
wartość bezwzględną różnicy 
pomiędzy wartością średnią 
a wartością kandydata nale-
ży podzielić przez odchylenie 
standardowe. Otrzymujemy 
w ten sposób wartość statysty-
ki zwanej statystyką Grubbsa:

Pozostaje nam otrzymaną 
wartość G porównać z war-

Rys. 2. Statystyki opisowe otrzymane w STATISTICA

Rys. 3. Statystyki opisowe dla klas otrzymane w STATI-
STICA

Rys. 4. Histogram dla poziomu 3 otrzymany w STATISTICA

Rys. 5. Wykres normalności poziomu 3 otrzymany 
w STATISTICA

G = 
| x - xmax |

s
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tością krytyczną, którą może-
my odczytać z odpowiednich 
tablic. Jeżeli G będzie zbyt 
wysokie, wtedy należy uznać 
kandydata za wartość odsta-
jącą.
Analogicznie należy postą-
pić podczas wykrywania, czy 
największe odchylenie stan-
dardowe w klasach nie od-
staje zbytnio od pozostałych. 
Oczywiście inaczej jest kon-
struowana statystyka testowa, 
którą nazywamy statystyką 
Cochrana:

Obliczone C tak jak wyżej po-
równujemy z odpowiednią 
wartością krytyczną z tablic 
testu Cochrana.
Należy zwrócić uwagę, że 
przeprowadzając test na war-
tość odstającą, możemy od-
rzucić tylko jedną wartość i po 
odrzuceniu tej wartości należy 
powtórzyć test kolejny raz.

Podsumowanie
Przedstawione wyżej metody 
statystyczne pozwalają wstęp-
nie przygotować i oczyścić 
zbiór danych przed przystą-
pieniem do kolejnych analiz, 
które pozwolą ocenić jakość 
metody pomiarowej. Meto-
dy te zostaną przedstawione 
w drugiej części artykułu. 

Przedstawiony zostanie rów-
nież program do automatycz-
nego tworzenia raportów za-
wierających wyniki statystyk, 
które zostały opisane w arty-
kule, co pozwala w znaczny 
sposób zautomatyzować wy-
konywanie obliczeń. Ponadto 
zostaną omówione badania 
międzylaboratoryjne, które 
w istotny sposób wspomagają 
potwierdzenie, że rozważana 
metoda pomiarowa daje wia-
rygodne wyniki.
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