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Walidacja i monitorowanie wiarygodnoSci metod pomiarowych jest
jednym z bardzo wainych aspektow zapewnienia odpowiedniej jakosci
produktu koncowego. Podobnie jak to jest w przypadku procesu
produkcji, wazne jest, zeby pozna¢ i zrozumiegé, jak funkcjonuje system
pomiaru, jakie czynniki mogq istotnie wplywaé na wynik pomiaréw
oraz jaka jest niepewnoS$¢ oceny danej wielkoSci.

W przypadku zastosowari produkcyjnych konieczna jest wiedza na
temat zmiennoSci otrzymywanych pomiaréw dla wykorzystywanej
metody tak, aby byta ona odpowiednio mata w stosunku do zmian, ktére
moga zachodzi¢ w procesie. W przeciwnym przypadku nie bedzie moz-
liwoSci wykrycia niekorzystnych zmian, przez co moze ucierpiec jako$¢
produktu. W ponizszym artykule zostanie przedstawiona metodyka,
ktdra zostata zaproponowana w polskiej normie i stanowi petng ocene
przydatnoSci metody.

Trudna droga od danych do wiedzy

Proces walidacji jest niestety czasochtonny i wymaga od przepro-
wadzajacych go 0s6b nie tylko wiedzy z zakresu metod pomiarowych,
ale takze wiedzy z zakresu statystyki. Powoduje to, ze walidacja sprawia
wiele problemdw technicznych i metodycznych. Naturalne jest w zwigzku
ztym dazenie do usprawnienia tego procesu tam, gdzie jest to mozliwe.
W przypadku czesci procesu walidacji, w ktorej opisywana jest metoda
pomiarowa, SposGb przygotowania probki, sprzet itp. usprawnienie
pracy moze polegac na przyjeciu odpowiedniego szablonu, ale wszystkie
dziatania muszg zostac opisane recznie.

Inaczej jest w przypadku statystycznej oceny danych z eksperymentu
walidacyjnego. Po pierwsze osoba, ktdra bardzo dobrze zna wykorzy-
stywane przez siebie metody pomiarowe, niekoniecznie musi by¢ biegta
w metodach statystycznych pozwalajgcych na oceng tejze metody.
Pojawia sig wiec pierwsza przeszkoda zwigzana z ustaleniem odpo-
wiednich krokow postepowania podczas statystycznej obrdbki danych.
Nastepna przeszkoda sg same obliczenia, ktérych przeprowadzenie
W Sposab reczny jest bardzo trudne i z duzym prawdopodobieristwem
doprowadzi do popetnienia btedow.
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Rozwigzaniem przejSciowym moze byc stworzenie odpowiedniego
arkusza kalkulacyjnego, ktéry wspomoze obliczenia, ale takie podejscie
ma kilka istotnych wad:

- implementacja metod statystycznych w arkuszu nie jest prosta,
« przed wykorzystaniem takiego rozwigzania nalezy przeprowadzic
procedure jego walidacji, co jest skomplikowane i czasochtonne.

StatSoft, korzystajac z wieloletniego doswiadczenia nie tylko na polu
metod statystycznych, ale réwniez w dziedzinie wdrazania systeméw
komputerowych, zaproponowat rozwigzanie, ktore rozwigzuje opisane
wyzej trudno$ci. Dostarczane przez nas rozwigzanie z powodzeniem
moze by¢ wykorzystane do walidacji wiekszo$ci metod pomiarowych.

Statystyka w walidacji — kolejne kroki

W celu potwierdzenia wysokiej jakosci systemdéw pomiarowych niezbed-
ne jest udokumentowanie ich poprawnego dziatania w oparciu o ,twarde”
dowody. Takim dowodem jest eksperyment, podczas ktérego w odpowiedni
Sposab zbierane s3 dane pomiarowe. Dane pomiarowe w wigkszosci przy-
padkow bedg charakteryzowac sie niepewnoscig i dlatego wtasnie musimy
ocenic je, wykorzystujac metody statystyczne. Statystyka jest dziedzing
subtelng, wymagajgcg pewnej inwencji i intuicji od badacza, co powoduje,
ze czgsto nie wystarcza sama ,technika obliczeniowa”, ale wazniejsza jest
odpowiednia interpretacja wynikéw. Ponadto nie mozna w trakcie analizy
danych walidacyjnych stosowac réznych metod statystycznych w sposdb
chaotyczny, gdyz wyniki otrzymane w jednych zalezg czesto od innych.

Ponizej przyblizone zostang metody statystyczne w kolejnosci, jaka
zazwyczaj obowigzuje w trakcie obrébki wynikdw pochodzacych z ekspe-
rymentu walidacyjnego. Wykorzystany zostanie przyktad, ktéry pozwoli
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na przytoczenie wigkszosci metod statystycznych wykorzystywanych
w walidacji metody.

Rys. 1. Dane wej$ciowe do analiz — arkusz STATISTICA Rys. 4. Histogram dla poziomu 3 otrzymany w STATISTICA

tabeli, ale ludzkie oko bedzie miato problem ze wstepnym oszacowaniem
zbioru surowych liczb. Dlatego na poczatku zazwyczaj obliczamy takie
statystyki, jak warto$¢ Srednia i odchylenie standardowe, ktdre mowig
nam, gdzie jest ,$rodek” danych i jak bardzo sig one zmieniajg. Ponizej
znajduje sie zestawienie w postaci tabeli (rys. 2.)
Powyzej zostaty obliczone statystyki dla kolejnych poziomdw
w catosci. Zauwazmy jednak, ze podczas zbierania danych pomiarowych
zostaty one podzielone na grupy (klasy), 0 czym mdwi zmienna
gru,pUJaca Jd grupy' .w pliku dgnych. Dane w obrebie grupy mogty
byC zebrane np. w réznym czasie, co mogto wprowadzi¢ dodatkowa
zmienno$¢ (niepewno$¢) do pomiaréw i warto przyjrzec sie statystykom
Przyktadowe dane pochodzg z oznaczania zawartosci siarki w weglu - w kolejnych grupach (Rys. 3.).
i zostaty pokazane w tabeli. Wykorzystane wartosci wzorcéw dla W tabeli widac, ze w grupach kolejne wartosci Srednie i odchylenia
kolejnych poziomdw wynoszg odpowiednio: 0.7; 1.255; 2.45; 4.07. Dla standardowe roznig sig nieznacznie od siebie. Powstaje w zwigzku z tym
potrzeb przyktadu przyjmujemy, ze wartosci te zostaty wyznaczone z nie-  pytanie, czy réznice te sg istotne. Aby w sposdb formalny odpowiedzie¢

pewnoscig rozszerzong 0.04 (niepewno$¢ rozszerzona jest wielkoscig, sobie na to pytanie, nalezy przeprowadzi¢ odpowiednie testy, o ktdrych
ktéra mdwi, w jakim zakresie znajduje sig wiekszo$¢ otrzymywanych bedzie mowa w kolejnym paragrafie. Zanim jednak bedzie mozna
pomiardw). Dane zostaty zaczerpniete z [1]. wykorzystac wigkszo$¢ testow statystycznych, nalezy zweryfikowaé, czy
zebrane dane sg zgodne z rozktadem normalnym. Na poczatek dobrze
Opisowa analiza danych jest stworzy histogram, w tym przypadku 4 histogramy osobno dla
Pierwszym krokiem jest opis zebranych danych. Oczywiscie w kori- kazdego poziomu. Ponizej przedstawiony jest przyktadowy wykres dla
cowym raporcie z walidacji musza znalez¢ sig dane surowe w postaci poziomu 3 (Rys. 4.).

Rys. 3. Statystyki opisowe dla klas otrzymane w STATISTICA
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Rys. 5. Wykres normalnosci poziomu 3 otrzymany w STATISTICA

Histogram pokazuje empiryczny rozktad warto$ci, do ktérego mozna
dopasowac teoretyczng krzywa gestosci rozktadu normalnego. Daje to
0g6Iny poglad na ,zgodnosc¢” zbioru danych z rozktadem normalnym.
Nalezy zauwazy¢, ze w przypadku matej liczby danych wycigganie
wniosk6w o ich normalnosci czgsto bedzie btedne. Duzo lepszym
podejsciem jest zastosowanie wykresu normalnosci, ktdry jest tak
utworzony, ze dla danych normalnych zalezno$¢ pomigdzy danymi
a oczekiwang normalnoscig jest liniowa. Wykres normalnosSci dla danych
z histogramu przedstawiony jest ponizej.

Widac, ze pokazana nizej zalezno$c jest liniowa, zatem mozna uznac,
ze normalnos¢ zostata zweryfikowana pozytywnie. W raporcie z walidacji
powinien réwniez znaleZ¢ sig ,liczbowy” test weryfikujgcy normalnosc,
np. test Shapiro-Wilka (Rys. 5.).

WartosSci odstajace

Testy wykrywajgce warto$ci odstajace w zbiorach danych sg poniekad
zwigzane z rozktadem normalnym, i poszukujgc wartosci odstajgcych, nalezy
wzigé pod uwage normalnosc, i badajgc normalnosc wzigé pod uwage
warto$ci odstajace. Zaproponowane ponizej testy sg najbardziej odpowiednie
dla danych o rozktadzie normalnym, w ktorych wystapita warto$¢ odstajaca.
W przypadku, kiedy spodziewamy sie, ze dane beda mie¢ rozktad inny niz
normalny, testy te mogg doprowadzi¢ do btednych wnioskdw.

Korzystajac z danych przyktadowych, mozemy ocenic, czy wsrdd
wartosci Srednich i wsrdd odchylen standardowych w klasach nie ma
wartosci odstajacych. W celu sprawdzenia, czy w zbiorze danych jest
warto$¢ odstajgca ze wzgledu na warto$¢ Srednia, w pierwszej kolejnosci
musimy znaleZ¢ kandydata na wartoS¢ odstajaca, czyli wartosc, ktora
jest najbardziej oddalona od ogdlnej Sredniej. Nastepnie warto$¢
bezwzgledng réznicy pomiedzy wartoscig Srednig a wartoscig kandydata
nalezy podzieli¢ przez odchylenie standardowe. Otrzymujemy w ten
spos6b wartos¢ statystyki zwanej statystykg Grubbsa:

|f—xmax |

G=
N
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Pozostaje nam otrzymang warto$¢ G poréwnac z wartoscig krytyczna,
ktérg mozemy odczytac z odpowiednich tablic. Jezeli G bedzie zbyt
wysokie, wtedy nalezy uznac kandydata za warto$¢ odstajaca.

Analogicznie nalezy postgpi¢ podczas wykrywania, czy najwieksze
odchylenie standardowe w klasach nie odstaje zbytnio od pozostatych.
Oczywiscie inaczej jest konstruowana statystyka testowa, ktorg

nazywamy statystyka Cochrana:

2
Smax

C =

n
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i
i=1

Obliczone C tak jak wyzej poréwnujemy z odpowiednig warto$cig
krytyczng z tablic testu Cochrana.

Nalezy zwrdci¢ uwage, ze przeprowadzajac test na wartoSc odstajaca,
mozemy odrzucic tylko jedng warto$¢ i po odrzuceniu tej wartosci nalezy
powtcrzyc test kolejny raz.

Normalno$¢ a wartoSci odstajace

Zauwazmy, ze wystgpienie wartosci odstajacej ,niszczy” zbidr
danych tym bardziej, im bardziej wartos¢ jest oddalona od pozostatych.
Nalezy réwniez pamigtac, ze wartosci odstajace maja duzy wptyw na
badanie normalnosci, a konkretnie wystgpienie wartosci odstajacej
spowoduje najprawdopodobniej odrzucenie zatozenia 0 normalnym
rozktadzie zbioru danych. Czesto problem ten mozna zaobserwowac
na wykresie normalnosci, ktéry pozwala w sposob graficzny ocenic
podobieristwo zbioru do rozktadu normalnego.

Podczas graficznej oceny normalno$ci danych, jak réwniez podczas
obliczania liczbowych testéw istotna jest liczba danych. Im mnigj
elementow w zbiorze danych, tym trudniej oceni¢ normalno$¢ w sposéb
graficzny i jednocze$nie zaobserwowac wartosci odstajgce. Im mniej
danych, tym bardziej przydatne sg liczbowe testy normalnosci, takie jak
test Shapiro-Wilka (w skrdcie test S-W).

Rozwazmy przyktad pokazany narys. 6, w ktérym na pierwszym
wykresie przedstawiony jest maty zbior danych, ktdrego rozktad jest
podobny do rozktadu normalnego. Drugi wykres sporzadzono na
podstawie zbioru o wiekszej liczbie danych, w ktdrym stwierdzono
jedng warto$¢ odstajaca (punkt w zielonej obwddce). W pierwszym
przypadku prawdopodobieristwo testowe p testu S-W wynosi 0,48, a w
drugim jest bliskie 0. Oznacza to, ze dane na wykresie po lewej wykazuja
podobieristwo do rozktadu normalnego (p> 0,05), natomiast na wykresie
po prawej nie (p<0,05 i obserwujemy tam warto$¢ odstajaca).

Dlatego, zanim przejdziemy do kolejnych analiz na zbiorze danych,
powinnismy przyjrzec sie wartosci odstajacej, jezeli nie byt to btad
powstaty podczas wpisywania danych, powinnismy jg usungc ze zbioru,
gdyz najprawdopodobnigj jest obcigzona btedem grubym i bedzie
istotnie zaburzac nastgpne analizy.

Precyzja metody pomiarowe;j.
Ocena powtarzalnos$ci i odtwarzalnosci

Do tej pory omdwiona zostata wstgpna analiza danych, ktdra z jednej
strony pomaga lepiej zrozumie¢ dane, a z drugiej usunac podejrzane
wartosci, ktére mogg zafatszowac obliczenia. Po sprawdzeniu normal-
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Rys. 6. Przyktadowe wykresy normalnosci zbioréw danych o zréznicowanej liczebno$ci

noSci danych i odrzuceniu ewentualnych wartosci odstajgcych mozemy
o0szacowac to, co jest najbardziej krytyczne dla systemu pomiarowego,
czyli jego zmiennos$C. Precyzja metody analitycznej jest jednym

Z najwazniejszych parametréw charakteryzujgcych metode pomiarowa.
Jest pojeciem ogdlnym opisujacym zmienno$¢ wynikdw powtarzanych
badan, a potrzeba jej stosowania wynika z niemozliwosci uniknigcia
bted6w roznego rodzaju podczas wykonywania analiz.

Pojecie zmiennosci (sigmy) w statystyce jest pojeciem wyma-
gajacym doktadniejszego omdwienia. W najprostszym przypadku
dla zbioru danych mozemy obliczy¢ warto$¢ $rednig i odchylenie
standardowe. Warto$¢ Srednia méwi, gdzie jest najprawdopodobniej
Srodek (centrum) danych, natomiast trudniej jest zrozumie¢, o czym
mowi odchylenie standardowe, bedace miarg zmiennosci zbioru da-

nych. Odchylenie standardowe informuje, jaka jest Srednia odlegto$¢

poszczegdlnych danych od wartoSci Sredniej. W przypadku danych
pomiarowych nalezy pojecie odchylenia standardowego powigzacé

z rozktadem danych, ktdry jest podobny do rozktadu normalnego.
Odejmujac i dodajac odchylenie standardowe od warto$ci Sredniej,
otrzymujemy zakres, w ktérym warto§¢ pomiaru moze znalez¢

sig z pewnym prawdopodobieristwem. Przyktadowo w odlegtosci
jednego odchylenia standardowego od Sredniej znajduje sig okoto [
pomiardw, a w odlegtosci trzech odchylen standardowych od war-
tosci Sredniej 99,73% pomiardw, czyli ,prawie wszystkie”. Rozktad
prawdopodobieristw wystepowania pomiaréw w danym zakresie jest
oczywiscie zwigzany z krzywg gestosci rozktadu normalnego i zostat
przedstawiony narys. 7.

PrzejdZmy teraz do sedna, czyli do obliczenia zmiennosci dla
systemu pomiarowego, za pomocg ktdrego otrzymujemy wyniki analiz.
Okazuje sie, ze w catkowitym zaobserwowanym wskazniku zmiennosci
mozemy wyodrebnic¢ pewne jego sktadowe, np. powtarzalnosc i odtwa-
rzalno$¢. Zdarza sie, ze w zalezno$ci od kontekstu uzycia tych termindw
ich interpretacja rozni sig, my natomiast postaramy sig wyttumaczyc ich
Sens w sposob ogaélny.

Zeby oddzieli¢ od siebie te dwa sktadniki zmiennosci, nalezy
w odpowiedni sposdb pobra¢ dane. WyobraZzmy sobie, ze mierzymy
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Rys. 7. Krzywa gestosci rozktadu normalnego.

warto$¢ wzorcowg i pomiar jest powtarzany kilka razy przez laboranta
w jednakowych warunkach pomiarowych, ktére obejmuija:

- takg sama procedurg pomiarowg,

* ten sam przyrzad pomiarowy,

- to samo miejsce oraz

- powtarzanie w krétkich odstepach czasu.

Otrzymana na podstawie tych kilku pomiaréw miara zmiennosci,
np. odchylenie standardowe (s,), mowi o tym, jak dobrze w statych
warunkach jestesSmy w stanie powtorzy¢ pomiar, czyli jest to miara
powtarzalno$ci. Nastepnie inny laborant mierzy ten sam wzorzec kilka-
krotnie i znéw mozemy otrzymac pewne oszacowanie powtarzalnosci
(s,). Mozemy teraz wyliczy¢ powtarzalnos¢ dla systemu pomiarowego,
ktdra bedzie sumg wariancji otrzymang przez dwdch laborantéw:

s, = m Otrzymana warto$c jest miarg zmienno$ci méwigca
0 najlepszej, czyli najmniejszej zmienno$ci systemu pomiarowego. Ale
moze by¢ gorsza, czyli wynikajaca z odtworzenia wyniku pomiaru przez
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réznych operatoréw w tym samym laboratorium, za pomocg roznej
aparatury, w ciggu dtuzszego przedziatu czasowego, czyli wyznaczona
w warunkach odtwarzalnosci. Warunki odtwarzalnosci obejmujg réwniez
sytuacje, gdy pomiar wykonywany jest w réznych laboratoriach. Wtedy
procedura nieznacznie komplikuje sie obliczeniowo i jest doktadnie opi-
sana w normie PN-ISO 5725-2:2002 na str. 25. Moze sig okazac (i tak
bytoby najlepiej), ze odtwarzalnos¢ nie byta istotna, a méwigc bardziej
precyzyjnie nie byta istotnie wigksza od powtarzalnosci. Oznaczatoby to,
ze jakoS$¢ pomiaru nie zalezy od tego, ktdry z laborantéw go wykonuije.

Doszlismy tutaj niejako do problemu testowania istotno$ci réznic
pomiedzy warto$ciami zmienno$ci otrzymanymi z réznych zbioréw
danych. Wyobrazmy sobie sytuacje, kiedy chcemy poréwnac ze soba
dwie metody pomiarowe. Nalezy wykonac wéwczas réwnolegte ozna-
czenie badanego analitu metodg badang oraz inng metodg uznang za
referencyjng, dajacg wiarygodne i doktadne wyniki. Przygotowujemy
wiec odpowiedni wzorzec CRM czy RM i wykonujemy odpowiednia
do zastosowanego materiatu liczbe powtérzen pomiaru dla kazde;
metody. To, czy zmiennoS$¢ wynikow nie rézni sig istotnie, mozemy
zweryfikowac, wykorzystujgc prosty w obliczeniu test statystyczny
oparty na rozktadzie X2 .

Poprawno$¢ metody pomiarowej

Podczas oceny metody pomiarowej méwimy o jej doktadnosci.
Wedtug migdzynarodowej normy 1SO 5725 na doktadno$é
sktadajg sie poprawno$¢ oraz precyzja. Poprawno$¢ zwigzana

Rys. 8. Karta kontrolna otrzymana w STATISTICA

jest ze zgodnos$cig pomiedzy Srednig arytmetyczng z duzej liczby
pojedynczych wynikéw badania a wartos$cig prawdziwg lub przyjeta
wartoscig odniesienia, natomiast precyzja jest miarg zgodnosci
pomigdzy wynikami badania. Sktadnikami precyzji sg powtarzalnosé
i odtwarzalnosc, o ktérych byta mowa wyzej. Zeby w petni oceni¢
doktadno$¢, musimy oszacowac rowniez poprawnos$c. O poprawno-
Sci méwic mozna wtedy, gdy jest sens mowic o prawdziwej wartosci
mierzonej wielkos$ci. Niestety warto$¢ prawdziwa (rzeczywista) jest
zazwyczaj nieznana. W wielu przypadkach mozemy jg wyznaczyc,
wykorzystujac wzorzec, certyfikowany materiat referencyjny (CRM)
lub materiat referencyjny (RM), ktdry zostat przygotowany z odpo-
wiednig dla naszej metody doktadnoscig. W przypadku stosowania
materiatu CRM (ze znang zawartoscig analitu - ) doktadno$¢ metody
wyznacza sig, wykonujac analize z sze$ciokrotnym powtérzeniem,
nastgpnie na podstawie otrzymanych wynikéw oblicza sie warto$¢
Srednig x oraz odchylenie standardowe s. Jezeli wyznaczona warto$¢
Srednia miesci sie w zakresie p-2s<x<p+2s, to 0znacza, ze badana
metoda jest doktadna, a poprawnos¢ i precyzja s3 zadowalajace.

W przypadku gdy stosowany jest materiat referencyjny (RM),
wykonuje sie 10 powtdrzen, wyznacza sig warto$¢ Srednig x oraz
odchylenie standardowe s. Na podstawie uzyskanych wynikow

za pomocy statystyki t-Studenta oblicza sie warto$c t, nastgpnie
poréwnuje jej warto$¢ z wartoscig krytyczng odczytang z tablic dla
okreslonej liczby stopni swobody i oczekiwanego poziomu ufnosci.

Jesli obliczona wartosc statystyki t<t, , oznacza to, ze metoda
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jest doktadna i nie ma istotnej rdznicy pomiedzy warto$cig Srednig
a wartoscig prawdziwg badanego analitu w materiale referencyjnym
(RM). Oprécz oméwionych sposobéw wyznaczenie doktadnosci
metody mozna przeprowadzi¢ rowniez na drodze miedzylaboratoryj-
nych badar poréwnawczych. W tym miejscu warto zauwazyc, ze jest
to metoda kosztowna i rzadko stosowana. Jednak dla laboratorium
uczestnictwo w programach badarn migdzylaboratoryjnych, zwtaszcza
dla metod, gdzie trudno jest uzyska¢ odpowiedni wzorzec czy
materiat certyfikowany, moze dostarczy¢ wielu cennych informacji
na temat metody pomiarowej oraz oceni¢ wtasng biegto$¢ w danym
zakresie.

Jak wiec oceni¢, czy metoda pomiarowa jest wystarczajgco
poprawna? Najbardziej ogdlinie, nalezy wykonac kilka pomiaréw
znanej wielko$ci (wzorca) i obliczy¢ réznice pomigdzy warto$cig
Srednig z pomiarGw i wartoScig wzorcowg. tatwo zauwazyc, ze
zazwyczaj réznica ta bedzie rézna od zera. Wezmy jednak pod uwage
fakt, ze jednoczesnie mamy do czynienia ze zmienno$cig warto$ci
pomiarowych, ktdra zostata wczesniej oszacowana jako precyzja,
czyli suma powtarzalnosci i odtwarzalno$ci (oznaczmy ja przez o).
Dlatego jezeli teraz otrzymalismy rdznice np. -0,13, to jezeli wykona-
my ponownie kilkanascie pomiardw tego wzorca, to mozemy dostac
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réznice np. 0,03. Wynika to stad, ze o (zmiennosc) jest
wigksza od zera. Powinnismy, wiec przeprowadzic test
statystyczny, ktdry odpowie na pytanie, czy otrzymana
réznica jest przypadkowa, czy tez powinnismy sig nig
przejmowac. Tworzymy wiec statystyke testowg, ktdra
bedzie miata w przyblizeniu rozktad normalny. Im
wieksza roznica pomigdzy wartoscig wzorca a wartoscia
Srednig z pomiaréw tym gorzej, czyli modut réznicy
znajdzie sie w liczniku wzoru. Z drugiej strony im
wigksza jest o, tym trudniej okreslic, czy réznica jest
istotna, gdyz ,ginie” ona w zmiennosci. Czyli warto$¢
o znajduje sie w mianowniku naszej statystyki testowej,
ktéra ostatecznie wyglada nastepujgco:
()

WartoS¢ statystyki N zawsze bedzie rézna od zera,
pozostaje wigc pytanie, jaka musi byc ta wartosc, aby
moc powiedzie, ze rdznica jest juz zbyt duza, aby byta
przypadkowa. Na pytanie to nie odpowiemy wprost, ale
poprzez prawdopodobienstwo dla rozktadu normalnego,
odpowiadajace wartosci N. Podobnie jak w przypadku
testu Shapiro-Wilka dopcki warto$¢ prawdopodobieristwa
jest wigksza od 0,05, dopoty nie ma podstaw aby twierdzi¢
ze r6znica jest istotna statystycznie.

Jezeli jednak wykazemy z duzym prawdopodobieri-
stwem, ze rdznica jest istotna, wtedy warto zastanowic sie
nad statg korekta dla wykonywanych pomiarow.

Liniowosé
W przypadku metod iloSciowych szczegdlnie waz-

nym parametrem opisujacym metode analityczng jest
liniowo$¢. Oznacza ona zdolno$¢ metody do uzyskiwania wynikow
badan bezposrednio (lub posrednio po odpowiednich przeksztatce-
niach matematycznych) proporcjonalnych do stezenia analitu. Razem
z liniowo$cig powinien by¢ wyznaczony zakres roboczy metody
analitycznej, czyli przedziat, w obrebie ktdrego metoda daje wyniki
woS¢ okre$la sie poprzez kolejne rozcienczenia substancji wzorcowe;
wykonywane w taki sposob, aby pokryty 40-100% oczekiwanego
zakresu roboczego. Najkorzystniej jest wykonac 6-10 roztworéw
(kolejnych rozciericzen wzorca) pokrywajacych oczekiwany przedziat
roboczy z dodatkowym pomiarem w Slepej probee. Kazdy roztwar
powinien by¢ analizowany, co najmniej trzykrotnie, a wynik dla
danego stezenia jest Srednig arytmetyczng ze wszystkich powtdrzen.
Nastepnie, po otrzymaniu wynikow i przeprowadzeniu ich analizy
wraz z uwzglednieniem rachunku btedow wynikajacego z procedury
rozciericzania wzorca wykre$la sig wykres. Sprawdza on korelacje
pomiedzy warto$ciami stezen oczekiwanych a wartosciami stezen
otrzymanych dla poszczegdInych prébek (oS X stezenia oczekiwane,
Y stezenia uzyskiwane). Otrzymane punkty powinny uktadac sie
w linig prostg y=ax+b. Kolejnym bardzo waznym etapem jest analiza
otrzymanej prostej i uktadu punktéw. Gdy punkty uktadaja sie
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Rys. 9. Przyktad automatycznie wygenerowanego raportu

W spos6b liniowy, co potwierdza wspdtczynnik korelacji liniowej
Pearsona r? - im blizszy jednosci (najlepiej 0,97-1,00), tym lepsza
proporcjonalno$¢ wynikéw otrzymanych ze stezeniami zatozonymi -
to mozemy wyciggng¢ wniosek, ze metoda w badanym zakresie jest
liniowa. Problemy powstajg wowczas, gdy obserwujemy rozrzuty
punktéw od liniowego przebiegu, co moze wskazywac na btedy

w rozciericzeniach lub na brak powtarzalnoSci w obrebie jednego
stezenia, jesli widoczne sg pojedyncze odstajgce od wykresu punkty.
Artykut na ten temat pod tytutem ,Kalibracja liniowa w zagadnieniu
walidacji metod pomiarowych” mozna znalez¢ w [5].

Stahilnosé

Jakos¢ procesow pomiarowych, podobnie jak to jest w przypadku
procesow produkeyjnych, nie jest w te procesy wpisana i ciggle nalezy ja
kontrolowac. Kontrole takg mozemy przeprowadzi¢ w obrebie wtasnego
laboratorium, stosujac karty kontrolne Shewharta lub (oraz) uczestniczac
regularnie w badaniach biegtosci. Karty kontrolne Shewharta lub ich
modyfikacje mozna stosowa¢ do monitorowania poprawnosci i precyzji
na jednym poziomie lub tez mozna monitorowac jako$¢ samej funkcji
kalibracji.

W obu przypadkach nalezy regularnie przeprowadzac pomiary
obiektéw o znanych wtasciwosciach i po wykonaniu niezbednych
obliczen umieszczac wyniki na karcie lub kartach kontrolnych. Wynik
uznajemy za stabilny, jezeli miesci sie w wyznaczonych wczesniej
granicach kontrolnych. Przyktad karty kontrolnej wartosci Srednigj
i rozstepu znajduje sig narys. 8.

Sposob wyznaczenia granic kontrolnych zalezy od rodzaju karty,

W zwigzku z czym zostanie pominiety w tym artykule. Wigcej informacji
na ten temat mozna znalez¢ w [5].

Automatyzacja

Jak to przedstawiono powyzej, przeprowadzenie walidacji
metody pomiarowe] niezwykle jest czasochtonne i kosztowne. Czas
przeprowadzenia walidacji zalezy od czasu potrzebnego na opisanie
metody, od ilosci i rodzaju pomiaréw (oznaczen), jakie nalezy
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wykonac, i wreszcie od biegtoSci osoby odpowiedzialnej za walidacje
w zagadnieniach statystycznych wykorzystywanych do obrobki
zebranych danych. W przypadku kiedy zachodzi potrzeba walidacji
nigjednokrotnie dziesigtek metod pomiarowych, usprawnienie
ktéregokolwiek z tych etapéw przyniesie znaczacy zysk. Opis metody,
czy tez wykonywanie pomiaréw zazwyczaj nie pozostawia wiele pola
do manewru, w przeciwieristwie do statystycznej obrobki danych,
ktérg mozna usystematyzowac i zautomatyzowac. OczywiScie wiedza
statystyczna u zaangazowanych w walidacje 0s6b jest czynnikiem
nieodzownym, niemniej jednak odpowiednie jej usystematyzowanie
moze przynie$¢ znaczgcq poprawe jakosci przeprowadzanych analiz.
Celem stworzonego przez StatSoft systemu byto przede wszystkim
zaproponowanie odpowiednich szablondw analiz, ktére pozwolg
usystematyzowac statystyki oraz pozwolg zautomatyzowac wyko-
nywanie analiz. Dzieki takiemu podejsciu udato sie pogodzi¢ dwa
przeciwstawne cele: wykonac bezbtednie odpowiedni zestaw analiz
w krotkim czasie.

System STATISTICA Walidacja Metod Pomiarowych (www.
StatSoft.pl) daje mozliwo$¢ automatycznego tworzenia raportéw
w oparciu o zdefiniowane wczesniej szablony dokumentéw MS Word
w zalezno$ci od struktury danych wejsciowych. To, co musi zrobi¢
uzytkownik, to wprowadzenie danych w odpowiednim formacie do
arkusza STATISTICA, wybdr zmiennych do analizy i nacisniecie
przycisku. Program stworzy gotowy do wydruku raport, ktéry mozna
dalej dostosowywac do wtasnych potrzeb.

Warto zauwazyc, ze ponizszy raport jest kompletny, tzn. ze oprécz
wynikdw analiz zawiera réwniez (o ile jest to mozliwe i wskazane) wzory,
na podstawie kidrych zostaty przeprowadzone obliczenia, oraz w przy-
padku testow statystycznych automatycznie zapisywane sg wnioski, co
utatwia interpretacje catej analizy.

Mowigc o rozwigzaniach informatycznych, trudno nie wspomnie¢
0 walidacji samego systemu komputerowego zwtaszcza w odniesieniu
do [4]. StatSoft moze przeprowadzi¢ walidacje poprawno$ci dziatania
systemu komputerowego w trakcie jego wdrozenia.

Dodatkowe informacje dotyczace powyzszego rozwigzania mozna
znalez¢ w [6].

[l
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