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Training in Metrology in Chemistry

* Dobdr systemu zapewnienia jakosci wynikow dla
danego zadania ,fit for purpose”

Kontrola jakosci (Quality control)

* Pozwala na ciggte potwierdzenie sprawnosci catego
systemu pomiarowego

Kontrola jakosci
* Wewnetrzna — dziatania w laboratorium
 Zewnetrzna — udziat w badaniach biegtosci (PT/ILC)
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Tra i n M i C zagadnienienia

Training in Metrology in Chemistry

* Co oznacza wewnetrzna kontrola jakosci
Internal Quality Control (QC)

e Zasady prowadzenia QC

* Monitorowanie kart kontrolnych typu X oraz R

* Ustalanie warunkow granicznych

* Biezgce wykorzystanie danych z QC

* Wykorzystanie danych z QC do szacowania
niepewnosci wynikow pomiarow

* podsumowanie
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Tralanc} Zapewnienia_jakoSci wynikow pomiardw

Training in Metrology in Chemistry

Zgodnie z ISO/IEC 17025 (2005) 5:9

* “laboratorium powinno posiadac procedury kontroli
Jakosci dla monitorowania wiarygodnosci prowadzenia
badan. Wyniki badan powinny by¢ zapisywane tak,
aby mozliwe byto Sledzenie trendow oraz ich ocena.
Poleca sie stosowanie odpowiednich technik
statystycznych do oceny wynikow.”

Monitorowanie obejmuje np. regularne stosowanie
wewnetrznych narzedzi QC

* “Dane uzyskane z QC powinny byc¢ na biezgco
analizowane | oceniane wzgledem wczesnief
ustalonych kryteriow.

W przypadku przekroczenia kryteriow, konieczne jest
podejmowanie wczeSniej ustalonych dziatan.
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TralnM|C:* Dziatania w ramach wewnetrznej QC

Training in Metrology in Chemistry

B Ciggte monitorowanie i biezgca ocena stosowanych w
laboratorium procedur pomiarowych oraz uzyskanych
wynikow

B Nadzér nad procesem analitycznym od przyjecia probki
do laboratorium az do wydania raportu z badan

B Narzedzie:

Karty kontrolne X-Chart; Zn
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Train MiC Karty kontrolne

Training in Metrology in Chemistry

Zawartos¢ cynku, ug L1

Karta kontrolna : wykres wartosci dla wynikow pomiarow
dla probki kontrolnej vs. czas (kolejne pomiary)

70
Goérna granica dziatania

AGorna granica ostrzegania

Linia centralna

55 Dolna granica ostrzegania

Dolna granica dziatania

50
1-Feb 22-Mar  10-May 28-Jun  16-Aug 4-Oct 22-Nov ~ 10-Jan  28-Feb

Date of analysis

Wartosc¢ kontrolna
- Wynik pojedynczego pomiaru

- wartosc¢ srednia wielu pomiarow
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TrainMiC Probki kontrolne

Training in Metrology in Chemistry

Rodzaje probek kontrolnych

B Materiaty odniesienia (laboratoryjne)
B Roztwory wzorcowe

B Probki slepe

B Matrycowe CRM

B Probki analityczne
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TrainMiC Przyktadowa sekwencja QC

Training in Metrology in Chemistry

SO0 S1 S2 BL BL QC1 T1 T2 S1
i l

S0..52 roztwory Wzorcowe
BL Slepa proba

QCl1.. Probki kontrolne QC
T1...T3 Probki analityczne
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TrainMiC Zasada prowadzenia QC

Training in Metrology in Chemistry - kar"l'y kon'rr'OIne

X-Chart: Zn

oyt , Zn] =63,8 ug Lt
i I . . | | \ ; [ ] “g

50
1-Feb 22-Mar  10-May 28-Jun 16-Auq 4Ot 22-Hov  10-Jan 28-Feb

Date of analysis

Probka kontrolna powinna byC poddana takiej
same| procedurze jak probki analityczne
ALE
* Nalezy podawac o jedng cyfre znaczgcg wiecej

* Nalezy podawaé¢ wszystkie wyniki (NIE
ODRZUCAC)

- uwzglednia¢ wyniki ponizej GO
— Uwzglednia¢ wartosci ujemne -
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TrainMiC} Zasada prowadzenia QC

Training in Metrology in Chemistry - ocena Wynikéw

Zasady oceny wartosci i wyznaczania wartosci granicznych
zalezg od celu pomiarow

Obszar zielony (miedzy granicami ostrzegania)
— wyniki prawidtowe, moga by¢ podawane

Obszar czerwony (poza granicami dziafania)
— wyniki niewiarygodne, nie wolno podawac
wynikow

Obszar zéity (miedzy granica ostrzegania i dziatania)
— wyniki watpliwe; podlegajg specjalnej ocenie
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Tra|n M'C karty typu X : efekty systematyczne i przypadkowe

Training in Metrology in Chemistry

X-Chart: Zn

Efekt
systematyczny

Mass concentration Zn ug L
8

50
1-Feb 22-Mar 10-May 28-Jun 16-Aug 4-Oct 22-Nov  10-Jan  28-Feb

X-Chart: Zn

Efekt
przypadkowy
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Mass concentration Zn ug L1

Date of analysis
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TrainMiC Probki kontrolne karty X

Training in Metrology in Chemistry - Wymaqania

WAZNE: odpowiednio duza porcja materialu trwatego,
zawierajgcego odpowiednie stezenie analitu, a jesli nie to ...

« O zblizonym sktadzie (matrycy)

« O zblizonym sktadzie oznaczanych sktadnikow

Dodatkowe wymagania
« Jednorodnosc — zblizona do jednorodnosci probek analitycznych

« Trwatosc¢ (w czasie stosowania)
« Brak wptywu rodzaju naczynia
e Brak zmian w czasie pobierania porcji probki
* Dobdr warunkéw przechowywania

 llos¢ niezbedna do wielokrotnego wykorzytania
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Tra"‘MlC} Ustalanie wartosci granicznych

Training in Metrology in Chemistry

Wartosci graniczne wynikajg z:

1) Cech charakterystycznych procedury pomiarowej
l.e. odchylenie standardowe wynikow dla probki kontrolne;

* nie zalezg od wymaganych parametrow analitycznych

Wartosci graniczne wyznaczone statystycznie

2) Wymagan ,klienta”
* jesli jest to mozliwe to na podstawie wartosci odchylenia
standardowego

Docelowe wartosci graniczne
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TralanC? Ustalanie wartosci granicznych

Training in Metrology in Chemistry

Na podstawie parametrow statystycznych.
1) Ustalenie WSTEPNYCH wartosci granicznych:

20-30 wyniki dla danej probki QC pozwalajg na
wyznaczenie wartosci odchylenia standardowego s |
odpowiednio wartosci (£ 2s) ; (£ 3 s)

2) Ustalenie DOCELOWYCH wartosci granicznych:
Wymagane jest powyzej 60 wynikow dla danej probki
QC, dla dtuzszego czasu, np. 1 roku

wyznaczenie wartosci odchylenia standardowego s |
odpowiednio wartosci (£ 2s) ; (£ 3 s)
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Tralanc} Ustalanie wartosci granicznych

Training in Metrology in Chemistry

Wartosci graniczne na podstawie wymagan

Wartos¢ odchylenia standardowego wymaganego dla
karty kontrolnej, Si,4et Moze byC oszacowane na
podstawie wymagan

* Granice ostrzegania + 2 Sy ciowe
* Granice dziatania be + 3 S .ciowe

W przypadku pomiarow dla wielu sktadnikow, nalezy
wybrac¢ odpowiedni scenariusz
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TrainMiC:* Linia centralna (CL)

Training in Metrology in Chemistry

Linia centralna : wartosc¢ srednia

Wartosc srednia jest wyznaczana na podstawie
pomiarow prowadzonych przez okreslony,
dostatecznie dtugi czas, np. 1 rok.

Linia centralna = wartosc¢ srednia

Linia centralna ; wartos¢ odniesienia
Wartosc¢ certyfikowana dla materiatu odniesienia
(probka kontrolna = CRM).

Linia centralna = wartos¢ odniesienia
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Tralnwhc} Biezqca ocena wynikow

Training in Metrology in Chemistry

Procedura nie daje wiarygodnych wynikow jesli:
B . Wynik miesci sie poza granicg dziatania ,

* Wynik miesci sie miedzy wartosciami granicy
dziatania | ostrzegania

NIE wolno podawac¢ (RAPORTOWAC) wynikow
KONIECZNE dziatania korygujgce

Wszystkie probki badane po poprzedniej probce
kontrolnej muszg zostac ponownie zbadane
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Biezqca ocena wynikow

Training in Metrology in Chemistry

Procedura daje wiarygodne wyniki jesli:

- * Wynik jest na polu zielonym, pomiedzy
linlami ostrzegania

* Wynik jest na polu zottym, pomiedzy
granicg ostrzegania i dziatania, ale
poprzednie wyniki byty na polu zielonym

Wyniki moga byc¢ raportowane pod
warunkiem, ze ..
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Biezqca ocena wynikow

Training in Metrology in Chemistry

Wyniki mieszczg sie na zielonym polu, ale
statystycznie obserwujemy trendy:

* 7 kolejnych wartosci zachowuje sie w sposob
systematyczny: rosnie lub maleje

Iy 10 z 11 kolejnych wartosci lezy po te] samej
stronie linii centralnej

Mozna podawac wyniki, ale nalezy Sledzi¢ dalsze
zachowanie

Po zdiagnozowaniu trendow nalezy indywidualnie
podjgc¢ odpowiednie dziafania
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Tra i n M i Q Przyktad

Training in Metrology in Chemistry

Niewielkie odchylenia od wartosci sredniej sg typowe |

akceptowalne, o ile mieszczg sie w zakresie zielonego
X-Chart: Pb

pola

Mass concentration Pb ug L
Hg/!

0,26
16-Sep 27-Sep  1-Oct 11-Oct  18-Oct  26-Oct 2-Nov ~ 22-Nov  1-Dec

Date of analysis

12 wartosci miesci sie powyzej linii centralne;j.
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Tra i n M i C podsumowanie

Training in Metrology in Chemistry

3 zasady
B Docelowe wartosci kontrolne — powinny
odpowiadaC wymaganiom

B Ostateczne wartosci kontrolne — wyznaczane na
podstawie duzego zbioru wartosci | dtuzszego
czasu

B wyniki w polu zielonym sg akceptowane

QC?
QC oznacza codzienng ,walidacje” wybranych
parametrow
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Tralanc} Normy i dokumenty odniesienia QC

Training in Metrology in Chemistry

Ogolne

ISO 7870-1:2007 Control charts - Part 1:
Presents key elements and philosophy of the control chart
approach and an overview of the basic principles and concepts
ISO 8258:1991 - General about Shewhart control charts
(correction 1993). To be revised

Dotyczgce pomiarow chemicznych

ISO 7873:1993 - About control charts with warning limits
IUPAC 1995 - Harmonized guidelines for Internal Quality Control
In analytical chemistry laboratories,

RSC, AMC Technical brief No. 9 Feb 2002 —
About QC based on duplicates of routine test samples

Nordtest TR 569 2007 (first ed 2005) Internal QC
ISO/DIS 13530.2 2008 QC for water analysis
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Jakosc
wynikow
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Stosowanie procedury pomiarowej

Wewnetrzna QC
karty kontrolne

PT/ILC

czas
(lata)
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