Porownania miedzylaboratoryjne w

praktyce laboratoryjnej
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Definicje

Poréwnania miedzylaboratoryjne — ILC

Organizacja, przeprowadzenie oraz ocena dziatania
laboratoriow, z ktérych kazde ma za zadanie
zanalizowac probke tego samego, nieznanego
materiatu, a uzyskane wyniki opracowywane s3
zgodnie z wczesniej ustalonymi kryteriami

(Laboratoryjne) Badania Biegtosci - PT

Ocena kompetencji laboratoriow drogga porownania
miedzylaboratoryjnego

[ISO/IEC Guide 43:1997]



Troche historii...

Z Torunia (1528) do Lublina (1955)

Data

22 108/ 1528
28 /11/ 1528
12 /08/ 1529
28 /07/ 1534
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Zabytkowe obiekty srebrne@zione W ratUSD
Analiza wykonana w XVI wieku i w XX wieku w Lublinie

9,38
37,70
18,75
38,09

Wyniki, %
przeliczone

z 1955

9,29
37,33
18,88
38,15

Rdznica

+ 0,09
+ 0,37
- 0,13
- 0,06
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Dlaczego warto uczestniczyé w_pordwnaniach
miedzylaboratoryjnych?

‘zaufanie jest dobre, dowody sq lepsze’

Po uzyskaniu zgodnych wynikéw: '\e\\\e

mozna wykazaé kompetencje: N
— ‘sobie’ (wewnatrz laboratorium) ¢
— bezposredniemu klientowi
— stronie trzeciej (np. jednostka akredytacyjna)

Po uzyskaniu wynikéw niezgodnych:

nalezy przeanalizowac stosowang procedure pomiarowe (aspekt
edukacyjny)

UWAGA: lepiej uzyskac niezgodny wynik w ILC, niz
podawac zte wyniki klientowi



Cele organizowania ILC

Poréownania miedzylaboratoryjne stuza:
* wykazaniu kompetencji laboratoriow;

* ocenie stopnia zgodnosci miedzy wynikami laboratoriow
uczestniczacych w porownaniach;

* poréwnaniu parametrow analitycznych réznych procedur;

* ustaleniu wartosci certyfikowanych dla RM’s;

Poza tym udziat wILC’s
* wspomaga proces walidacji;
* wspomaga doskonalenia umiejetnosci;

* zapewnienia spojnosc pomiarowg (po warunkiem, ze...)
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Organizacja PT/ILC (1)

| - Strategia
« Ustalenie celow/potrzeb
«  WyDbor organizatora
WyDbor prébki/matrycy & analitu
«  Wybor dostawcy materiatu
« Przygotowanie materiatu testowego
« Zbadanie jednorodnosci i trwatosci
« Wyznaczenie wartosci odniesienia
Wybodr uczestnikOw (poréwnania otwarte / na zaproszenie)
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Organizacja PT/ILC (2)

Il - Wykonanie

Organizator ->_Przekazanie probek testowych uczestnikom

Uczestnicy - _Badania (oznaczanie) prowadzone przez uczestnikow

Uczestnicy - _Przekazanie sprawozdan (wynikow) organizatorowi

Il - Ocena ‘“\“"\’““

Organizator = _Opracowanie wynikow “N“’“‘\\

Organizator = _Przekazanie sprawozdan uczestnikom

Uczestnicy - Wyciggniecie wnioskow =» dziafania korygujgce
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Kryteria oceny wynikow
sq ustalane przez...

Organizatora PT/ILC
Jednostke Akredytacyjna
Wymagania Prawne (np. Dyrektywy)

Uczestniczace laboratoria
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Wartos$¢ odniesienia + niepewnosé

Obliczona na podstawie znanych wartosci charakteryzujgcych
sposOb przygotowania probki (substancja o znanym sktadzie; masa
substancji; masa roztworu)

Wyznaczona podstawie wynikow badan miedzylaboratoryjnych
- wszystkich uczestnikow

- wybranych laboratoriow

(zawsze po odrzuceniu wartosci odbiegajgcych)

Wyznaczona na podstawie pomiarow referencyjnych (np.ID ICP-MS)
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Przyktad

Analit = Pb

Rodzaj probki = Wino

Metody = ET AAS; ICP OES; ICP MS
Uczestnicy: 130

Laboratoria doswiadczone:Y/N

System Jakosci : Y/N
Akredytowane: Y/N



Znane
analit | matryca

Uzyskany wynik:
[Pb] = (25,5 + 1,6) ug/L (k=2)

Co dalej?
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Kwestionariusz w ILC

Kod laboratorium = X
Kraj = 7?7
Metoda pomiarowa: ####

Sposob przygotowania probki
(roztwarzanie, ekstrakcja, ...)

Kalibracja (wewnetrzna, zewnetrzna, dod.

wzorca)

Korekcja wilgotnosci (jesli konieczna)

Budzet niepewnosci? Y
Doswiadczenie? Y
Opisana metoda? 1Y
System Jakosci? Y

Akredytacja? 1Y

LI N
LIN
LIN
LI N
[1N



Zestawienie wynikéw

Pb, pg/L
100

Wartosc¢ certyfikowana
804 | [Pb] = (27,13 £ 0,33) ug/L (k=2)
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Wedtug wzrastajgcej wartosci
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ILC jako narzedzie oceny kompetencii

* Cel: ocena kompetencji laboratoriow w zakresie
danego badania

* (Oceniane parametry:
— Dokfadnosc¢ uzyskanych wynikow;
— Przedziat niepewnosci

* Wybor kryterium (wskaznika) oceny

[przewodnik ISO 43 & ISO/DIS 13528]
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Opracowanie statystyczne

ISO/DIS 13528:2007
Statistical methods for use in proficiency testing by
Interlaboratory comparisons

* Metody statystyczne sg narzedziem oceny wynikow !

Stosuj zdrowy rozsadek i witasne doswiadczenie techniczne !

* Wybér metody statystycznej do:
opracowania wynikéw
oceny zgodnosci

zalezy od organizatora/rodzaju ILC



Opracowanie statystyczne

Ocena wynikow laboratorium wzgledem wartosci odniesienia

Wyznaczamy roznice pomiedzy wartosciami:

A= Xlab o ><odn

Gdzie:
X4, — Wartosc¢ uzyskana w laboratorium
X,qn — Wartosc odniesienia
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Opracowanie statystyczne

Ocena wynikow laboratorium wzgledem wartosci odniesienia

A= XIab o Xodn

Wyznaczong roznice odnosimy wzgledem .....

Wskazniki Z:
wzgledem rozrzutu wartosci odniesienia;

Wskazniki En:
wzgledem rozrzutu wartosci okreslonych przez organizatorow
| przez uczestniczace laboratorium
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Kryteria oceny

@ En Z’ zeta Ez

_ (X_ >(odn) Z<2=0)

2<|z/<3=(?)
O, 2|>3=(-)
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Kryteria oceny
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En

Kryteria oceny

zeta

(X B Xodn)

\/(cfzp +U2x)

Ez
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Kryteria oceny

En

Z’ Ez

Zeta =

X — ><odn
Ju? +u?




Kryteria oceny

Z En Z’ Zeta @

_ X— (Xodn iUX)
UX

Ez
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Kryteria oceny

Z En Z’ zeta Ez
X— X
/7 = ( odn) . (X— Xodn) £y — X_(XodniUX)
o _ —
P \/((sz —|—U2x) UX

X— X
X=X zeta = odn
n -~ 2 2

JU2+U,2 \/Ux+ux
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Okreslenie wymagan

Kryteria ustalone w Dyrektywie XXX :
20% wzgledem X, (odpowiada o =0.1X,dla kryterium z)

Xlab - X ref

En'= > > 7 — Xiap — Xodn

\/ulab + (O'lxodn) O'lxodn
gdzie 7| <2 =(+)
E 1<2=
E,l<2=() 2<|z]<3=(?)
2<|E,1<3=(?) ;

> 4= (—

E,i23=() 423=0)

=» Ustalenie kryteriow akceptowalnej niepewnosci

uodn < uIab < O'lxodn
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Dziatania korygujace

1) Wyniki niezgodne (patrz kryterium zgodnoscil!)
(system pomiarowy poza kontrolg, btgd w obliczeniach)

2) Model pomiarowy jest niewtasciwy: opis matematyczny procedury
analitycznej nie uwzglednia wszystkich wptywow (n.p. nie wzieto
pod uwage btedu systematycznego: roztwarzania? ekstrakcji ?)

3) Za maty przedziat niepewnosci (patrz kryterium zgodnosci!!)

4) tacznie 2)i 3)

Wyniki niezgodne z wartoscig odniesienia =
(1) Znalezienie przyczyny; (ii) przeprowadzenie dziatan korygujgcych
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