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1 WPROWADZENIE

W dobie realizacji idei gospodarki opartej na
normach ISO gtéwna role przypisuje si¢ kontroli
jakosci. Jako$¢ powinna by¢ ksztaltowana na
wszystkich etapach tworzenia i funkcjonowania
produktu czy ustugi. Chcac sprosta¢ wymaga-
niom oraz standardom, nalezy inwestowac
przede wszystkim w jakos¢ produktow oraz
W kontrole jakosci, ktora jest przedmiotem
zainteresowan nie tylko odbiorcoéw, ale i pro-
ducentow. W zakresie tej problematyki obser-
wuje si¢ dynamiczny rozwdj, poniewaz syste-
matycznie zwigkszaja si¢ wymagania W odnie-
sieniu do rodzaju przeprowadzanych badan,
stosowanych metod | wiarygodno$ci wynikow.
Zapewnienie jakosci wynikow uzyskanych
ré6znymi metodami analizy wigze si¢ Z usta-
leniem odpowiedniej strategii postepowania.
Procesem takim moze by¢ walidacja, poniewaz
ma ona na celu nie tylko zapewnienie, iz nie-
pewnos¢ wyniku jest mozliwa do zaakcepto-
wania przez odbiorce, ale rowniez daje moz-
liwos$¢ oszacowania wptywu wszystkich czynni-
kow, zardwno instrumentalnego, ludzkiego, jak
I Srodowiskowego, na niepewno$¢ pomiaru.
Konieczno$¢ walidacji metod analitycznych jest
rowniez wymaganiem przepisow | dyrektyw
obowigzujacych w Unii Europejskiej. Implikacje
wynikajace z btedow analiz moga mie¢ duzo
wicksze konsekwencje, a co za tym idzie, duzo
wyzsze koszty niz samo powtarzanie analiz.
Wedlug J. Green [1] doktadne przeprowadzenie
procesu walidacji metody moze by¢ trudne,
jednakze konsekwencje nieprzeprowadzenia jej
nalezycie sg stratg czasu, pieni¢dzy i zasobow.

Praca przedstawia problematyke kontroli
jakosci w odniesieniu do procesu walidacji apa-
ratury laboratoryjnej. W opracowaniu przedsta-
wiono sposoby dotyczace zastosowania metod
statystycznych w walidacji metod pomiarowych
za pomocg pakietu analitycznego STATISTICA,
jednego z najlepszych narzedzi wspomagania
analizy danych. Wszelkie analizy 1 wykresy
przygotowano przy zastosowaniu modutlu Sta-
tystyki przemystowe, W sktad ktéorego wchodza
m.in. Analiza procesu oraz Standardowe karty
kontrolne. Podstawowe charakterystyki obliczo-
no za pomocg modutu Statystyki podstawowe
I tabele, natomiast w celu sprawdzenia rozktadu
badanej zmiennej wykorzystano modut Rozktady
i symulacje. Wykorzystano rozwigzania progra-
mu z obszaru prognozowania oraz sterowania
| zarzadzania jakoscig. Przedstawiono opis pro-
cesu petnej walidacji, ktory obejmuje wszystkie
etapy charakterystyki metody analitycznej. Przy-
toczono szereg definicji i okreslen zwigzanych
z procesem walidacji pomiarowej oraz etapy
postgpowania podczas procesu walidowania.
Badania obejmowaty m.in.: wstgpne przygoto-
wanie danych, graficzng prezentacj¢ oraz oceng
stabilnosci w czasie. Zaprezentowano podstawo-
we karty kontrolne jako szczegoélne narzedzie,
ktore odgrywa istotng role W procesie walidacji.

2 WALIDACJA

Jednym z elementow statystycznego sterowania
jakoscia jest walidacja metod analitycznych sto-
sowana W laboratoriach. Stowo validus (ac.)
wedlug interpretacji jezykoznawczej 0znacza
silny, mocny, zdrowy isprawny. Walidacja
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z psychologicznego punku widzenia to proces
ustalania stopnia odpowiedniosci, trafnosci i ce-
lowosci. Walidacja testu jest to nadanie cechy
trafnosci, aw dalszej kolejnosci sprawdzenie
stusznos$ci tej hipotezy. Jest to proces pozwala-
jacy na okreslenie waznosci i doktadnosci narze-
dzia pomiarowego.

Walidacja jest to potwierdzenie, przez zba-
danie i dostarczenie obiektywnego dowodu, ze
zostaly spetnione szczegolne wymagania doty-
czqce okreslonego zamierzonego zastosowania
[4]. Walidacja to stwierdzenie (...) jest wiec
swego rodzaju deklaracjq waznosci metody ba-
dawczej, zapewnieniem, ze zostaly spetnione
wszelkie postawione przed przeprowadzeniem
procesu wymagania, aklient otrzyma wynik
wiarygodny i rzetelny [5].

Walidacja jest procesem, ktéry ma na celu
zapewnienie, ze niepewno$¢ wyniku jest moz-
liwa do zaakceptowania przez odbiorce. Ponadto
obejmuje oszacowanie wptywu réznych czynni-
kéw, zarowno instrumentalnego, ludzkiego
I Srodowiskowego na niepewno$¢ tego wyniku.
Rezultatem jest wskazanie, ze metoda badawcza
jest odpowiednia do osiggnigcia zatozonego
celu. Poprzez metod¢ badawczg w tym zakresie
rozumie si¢ szereg dziatan technicznych, ktore
polegaja na okresleniu zgodnie z ustalong proce-
durg jednej lub wielu wilasciwosci lub mozli-
wosci danego wytworu, materiatu, sprzetu.
W laboratorium badawczym wszystkie metody
nazywa si¢ metodami analitycznymi. Metoda
analityczna jest to sposob wykrywania, ozna-
czania sktadnika wraz z etapem jego pobierania
I przygotowywania do analizy. W szczegdlnych
przypadkach uwzglednia si¢ réwniez proces
transportu probek do laboratorium.

Walidacja szczegdlnie wskazana jest, gdy:

— opracowuje si¢ nowg metod¢ badawcza,

— wprowadza si¢ zmiany W metodzie istnieja-
Ce},

— parametry metody zmieniajg si¢ W czasie,

— okreslong metode wykorzystuje si¢ W innym
laboratorium lub przez innych analitykow,
lub za pomocg innych urzadzen,

— opracowang metod¢ wykorzystuje si¢ poza
przewidzianym dla niej zakresem.

2.1 Etapy walidacji metody

W procesie podejmowania badan prowadzacych
do potwierdzenia przydatnosci danej metody

analitycznej konieczne jest spelnienie okreslo-
nych warunkow.

W kroku pierwszym nalezy bardzo doktadnie
scharakteryzowa¢ zadanie, ktore ma zostaé
rozwigzane. Zadanie to moze zosta¢ sformuto-
wane przez klienta lub przez laboratorium w ra-
mach konkretnej pracy badawczo-rozwojowej.
W kolejnym kroku ustala si¢ wymagania doty-
czace parametrow, jakie powinno dostarczy¢
laboratorium w drodze koncowych wynikoéw
badan. Na tym etapie nalezy podja¢ decyzje
dotyczace wyboru metody juz istniejacej lub
opracowania nowej oraz ustali¢ parametry, jakie
zostang oszacowane W ramach walidacji metody
analitycznej. Po wyznaczeniu odpowiednich dla
metody analitycznej parametrow, w kroku trze-
cim nalezy poréwna¢ uzyskane wyniki z wyma-
ganiami, jakie zostaly postawione W pierwszym
kroku procesu walidacyjnego. Jest to tak zwany
etap oceny metody. Na tej podstawie podejmuje
si¢ decyzj¢ 0 przydatnosci metody do rozwig-
zania specyficznego problemu, badz 0 poszuki-
waniu innej metody, ktora dysponuje labora-
torium badawcze. Ewentualnie nalezy podjaé
decyzje 0 rezygnacji ze zlecenia.

Koncowsg decyzje nalezy jednak podejmowac
na podstawie danych uwzgledniajacych reali-
zacj¢ metody W okreslonym laboratorium. Jesli
uzyskane wyniki sa zadowalajace i istnieje dob-
re rozwigzanie Wyznaczonego zadania, to nastg-
puje formalne stwierdzenie o0 przydatnosci meto-
dy do rozwigzania problemu sformutowanego na
poczatku procesu walidacyjnego.

Ostatecznym wynikiem przebiegu walidacji
powinien by¢ dokument, ktoéry zawiera wszyst-
kie konieczne informacje dotyczace metody
pomiarowej. Raport ten powinien réwniez za-
wiera¢ dowody na odpowiednig jakos¢ systemu
pomiarowego. Jednym z elementow takiego
protokotu jest statystyczne opracowanie wyni-
kéw otrzymanych w trakcie prob, ktére potwier-
dzaja, ze ze statystycznego punktu widzenia
metoda pomiarowa nadaje si¢ do zalozonego
zastosowania. Istnieje réwniez mozliwos¢
ztagodzenia wymagan gldwnie w sytuacji, kiedy
warunki, w jakich przeprowadzono badania, sg
bardzo trudne. Ostatecznie jednak nalezy podjac
decyzje 0 akceptacji metody lub tez zrezygno-
waé Zjej stosowania. Wielorako§¢ metod,
a takze warunkéw, w jakich moze przebiegacd
proces walidacji sprawia, ze schemat postgpo-
wania w trakcie walidowania danego przyrzadu
lub metody moze przebiega¢ indywidualnie
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w zalezno$ci od potrzeb i mozliwosci konkretne-
go laboratorium. Waznym czynnikiem okresla-
jacym parametry, ktore nalezy zbada¢ w ramach
walidacji, jest okreslenie, czy walidacja doty-
czy¢ bedzie nowej metody czy tez udoskonalenia
lub poszerzenia metody juz istniejgcej. W ter-
minologii uzywane jest réwniez pojecie rewa-
lidacji, ktore oznacza, iz co pewien okres czasu,
CO najmniej raz w roku nalezy dokona¢ pomiaru
parametrow, ktore podczas badania walidacyj-
nego obliczano i zawarto w raporcie walidacyj-
nym [6]. Proces rewalidacji prowadzony jest
W celu sprawdzenia poprawnosci dzialania me-
tody, pod warunkiem jednak, iz od momentu
zwalidowania metody nie wprowadzono udos-
konalen, ani tez nie zmienily si¢ wymagania,
specyfikacje czy tez normy dotyczace aparatury
lub przedmiotu badan.

2.2 Korzysci ze stosowania procesu walidacji

Pozytywnie zakonczony proces walidacji wyma-
ga, oprécz raportu potwierdzajacego zgodno$¢
wynikow z wymaganiami czy normami, rowniez
kwalifikacji dla kazdego waznego elementu
procesu. Wraz z rozpoczgciem procesu walidacji
nalezy potwierdzi¢ wszystkie inne wymagania
dotyczace np. pomieszczen (laboratorium), urza-
dzen, instalacji, materiatow czy etapow wytwa-
rzania. Z punktu widzenia ekonomiki pracy pro-
ces walidacji jest nie tylko waznym postepo-
waniem na drodze do osiggnigcia odpowiednich
wymagan, ale jest réwniez pewnego rodzaju
usystematyzowaniem i uporzadkowaniem ele-
mentow pracy, zarowno dotyczacych bezpie-
czenstwa pracy, jak i jakosci. Przeprowadzenie
procesu walidacji aparatury czy metody badaw-
czej jest bardzo korzystne z wielu powodéw. Na
rys. 1 przedstawiono korzysci, zaréwno ekono-
miczne, jak izwigzane zkwestia bhp, ktore
dotycza wielu obszarow, lecz gldwnie procesu
produkcji. Problematyka walidacyjna wigze si¢
nie tylko z zaprezentowanym w pracy przykta-
dem aparatury pomiarowo-badawczej, dotyczy
ona roéwniez duzo szerszego zakresu. Wsrdd
typowych obszaréw wyrdézni¢ mozna procesy
analizy chemicznej przy produkcji form lekow,
substancji aktywnych, metod czyszczenia. Cie-
kawym i wartym przytoczenia przyktadem
walidacji jest kontrola walidacyjna materiatow,
odczynnikow, $rodkow i metod do ujawniania
linii papilarnych, poniewaz zanim one zostang
wprowadzone do uzytku, muszg zosta¢ poddane

walidacji zakonczonej raportem i opinig 0 moz-
liwosci ich stosowania W praktyce.
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Rys. 1.
walidacji.

Korzysci wynikajace z przeprowadzania procesu

Ponadto sam proces walidacji prowadzony
w laboratorium dostarcza Szeregu rozwigzan
przydatnych w organizacji. Z jednej strony to
laboratorium podczas badan okresla czynniki
majgce wplyw na niepewno$¢ wyniku konco-
wego, a z drugiej moze wybra¢ metode adekwat-
ng do napotkanego problemu oraz zapropo-
nowac¢ udoskonalenie jej lub zoptymalizowanie.
W razie otrzymanych pytan ze strony organi-
zacji, dla ktorej prowadzi si¢ proces, labora-
torium z racji znajomosci wartosci cech moze
zaoferowa¢ metod¢ badawczg.

3 REALIZACJA | WYNIKI BADAN

Badania przeprowadzono w typowych warun-
kach pracy zaktadu. Miejscem prowadzonych
analiz bylo laboratorium badawcze jednej z tys-
kich firm. Walidacji poddano urzadzenie do
pomiaru grubosci. Badania oparto 0 materiat
wzorcujacy wedhlug specyfikacji.

3.1 Zdolnos¢ pomiarowa laboratorium

Skuteczno$¢ metod statystycznego sterowania
procesami produkcji oraz wiarygodno$¢ wy-
nikow zaprojektowanych i przeprowadzonych
eksperymentow zalezy w znacznym stopniu od
rzetelnosci danych liczbowych. Dane te sa
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wynikami badan |pomiarow wykonanych

bezposrednio w toku produkcji lub poza jej pro-

cesem W roznego rodzaju laboratoriach bada-
jacych zgodno$¢ wyrobow z wymaganiami od-
powiednich specyfikacji technicznych.

W glownej mierze wiarygodnos¢ wynikow
zalezy od mozliwosci technicznych laboratorium
oraz od tego, czy badania wykonano w warun-
kach spdjnosci pomiarowej. Nowoczesne firmy,
dbajace 0 rzetelnos¢ wynikow prowadzonych
badan, korzystaja z laboratoriow badawczo-po-
miarowych.

Urzadzenia pomiarowe i stuzagce do monito-
rowania powinny by¢ stosowane i hadzorowane
W sposdb zapewniajacy, ze zdolnos¢ pomiarowa
jest zgodna z wymaganiami dotyczacymi po-
miarow [2]. Zdolno$¢ pomiarowa zalezy od
wielu czynnikow, ktore ulegaja losowym zmia-
nom, co powoduje roéwniez losowe zmiany
zdolno$ci pomiarowej. Za pomocag programu
STATISTICA przygotowano diagram Ishikawy
przedstawiajacy czynniki, ktore majg wptyw na
zdolnos¢ pomiarowa laboratorium. Diagram
przyczynowo-skutkowy opisuje relacje pomig-
dzy przyczynami a efektami; zostat zapropono-
wany przez profesora Uniwersytetu w Tokio:
Kaoru Ishikawe w 1947 roku. W. E. Deming
uzyl diagramu do zagadnien poprawy jakosci
procesOw. Analiza diagramu pozwala okresli¢
mozliwosci wystgpienia zaktocen. Na rys. 2
przedstawiono przyczyny [3] majace wplyw na
skuteczno$¢ pomiarow W laboratorium pomia-
rowym. Gléwnymi przyczynami zmiennosci s3:
— cztowiek (umiejetnosci, kwalifikacje) —

zmienno$¢ pomiarOw moze wynikaé z popet-

nionych bledow, nierzetelnosci, niedoktad-
nosci lub zaniedbania laboranta,

— maszyna (aparatura) - uszkodzenie lub awaria
moga powodowac btedne pomiary,

— metoda - metody kalibracji muszg by¢ jedno-
znaczne Ww opisie, ainstrukcje poprawnie
I precyzyjnie opisane. Problemem moze oka-
za¢ si¢ réwniez nieprawidtowo okre§lona
tolerancja w metodzie,

— material (wzorzec) - uzycie wzorcoOw nie-
zgodnie ze specyfikacja lub tez uzycie nieod-
powiedniego wzorca,

— $rodowisko (otoczenie) - zmienno$¢ warun-
kéw atmosferycznych, takich jak temperatura,
wilgotno$¢, ci$nienie czy zapylenie W niekto-
rych przypadkach moze mie¢ duzy wptyw na
pomiary. W konkretnych sytuacjach wazny

jest rowniez poziom zakidcen elektromagne-
tycznych.

Diagram przyczynowo-skutkowy Ishikawy

Maszyna
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—_— - -
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Rys. 2. Diagram przyczynowo skutkowy.

3.2 Analiza procesu walidacyjnego

W pierwszym etapie badan wyznaczono pod-
stawowe statystyki opisowe oraz zweryfikowano
hipoteze odno$nie wystgpowania wartosci odsta-
jacych. Wobec 160 obserwacji zastosowano
oczyszczanie danych metoda zmien odstajgce na
wartos¢ srednig dla warto$ci odstajacych wy-
krytych za pomoca testu Percentyl dwustronny.

Tabela 1. Podstawowe statystyki opisowe.

Statystyki opisowe
Zmienna Pomiar
N waznych 160
Srednia 500,4121
Minimum 499,0000
Maksimum 503,0000
Odchylenie standardowe 0,898174

Po zastosowaniu oczyszczenia 95% przedzial
ufnosci dla s$redniej zuzyskanych pomiarow
wyznaczono na podstawie wartosci $redniej
i odchylenia standardowego. Mozna zatem
wnioskowac, ze zbior danych jest spdjny.

Mediana, rozstep kwartylowy, zakres nieodstajacych

u]
Srednia, 95% przedziat ufnosci

—_—
Srednia, 95% przedziat predykcji

498,5 499,0 499,5 500,0 500,5 501,0 501,5 502,0 502,5 503,0 503,5

Rys. 3. Wykres ramka-wasy z odpowiednig miarg zmiennosci.
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Wykres ramka-wasy
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500,0

499,5
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499,0 [ 25%-75%
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498,5 T Min-Maks
Pomiar = (499, 503)

Rys. 4. Wykres ramka-wasy z przedziatem kwantylowym.

W dalszej kolejnosci przeprowadzono analize
struktury. Wspotczynnik zmienno$ci wynosi
0,18%, co oznacza, ze W zbiorze danych wyste-
puje mala zmienno$¢ wynikow, ponadto kry-
terium akceptacji zostato spetnione - nie prze-
kracza 3%. Warto$cig najczesciej wystepujaca
jest 500, jest to rowniez warto$¢ wzorca, jaki
zostal poddany ocenie. Wspotczynnik skosnosci
informuje 0 prawostronnej asymetrii rozktadu,
nie jest to jednak silna asymetria. Kierunek
skos$nosci rozktadu potwierdza takze spelnienie
warunku: mediana jest wicksza od dominanty.
Kurtoza jest ujemna i wynosi w przyblizeniu -
0,08, co oznacza, iz rozktad badanej cechy jest
bardziej splaszczony niz rozktad normalny.
Niska warto$¢ bezwzgledna kurtozy informuje
0 tym, ze obserwacje W malym stopniu koncen-
truja si¢ wokot $rednie;.

Tabela 2. Pozostale statystyki opisowe.

3.3 Analiza normalnosci

W kolejnym etapie utworzono histogram, ktory
jest graficzng prezentacja rozktadu badanej
charakterystyki. Pozwala on na wizualng ocen¢
zgodnosci tego rozktadu z rozkladem normal-
nym. Ponadto na jego podstawie mozna dokonac
oceny poziomu przeci¢gtnego oraz rozrzutu
obserwowanej zmiennej diagnostycznej. Jego
zastosowanie w statystyce jest bardzo szerokie,
wspomaga rowniez zrozumienie badanego pro-
cesu. Histogram zaprezentowany na rys. 5
przedstawia wyniki pomiaru grubosci badanej
ptytki wzorcowej W procesie walidacji grubos-
ciomierza. Na wykresie przedstawiono réwnez
krzywa normalng oraz procentowy udziat posz-
czegb6lnych pomiaréw w zbiorze danych.

Histogram Wartosci
Wartosci: D =0,1518; p < 0,0100; p-Lillieforsa < 0,01;
SW-W = 0,9444; p = 0,00001
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Rys. 5. Histogram.

W tabeli 3 przedstawiono wyniki obliczen
dotyczacych normalnosci badanego rozktadu. Ze
wzgledu na otrzymang p-warto$¢ nalezy, przy

Statystyki opisowe poziomie istotnosci a = 0,05, odrzuci¢ hipoteze
Zmienna Pomiar Ho 0 zgodnosci danych z rozktadem normalnym.
Mediana 500,5
Moda 500
Liczno$é mody 35 Tabela 3. Wyniki testowania normalnosci.
Rozstep 4,0000 Zmienna Pomiar
Wspdtczynnik zmiennosci 0,179487 N 160
Sko$nosé 0,550943 Maks D 0,151643
Blad standardowy skos$nosci 0,191866 K-Sp p<0,01
Kurtoza -0,079777 Lillief. p P <0,01
w 0,930572
p 0,000001

W przedziale 25%-75% zakresu zmiennosci
znajdujg si¢ mediana, dominanta, atakze war-
tos¢ $rednia (rys. 4). Dla porownania utworzono
réwniez wykres (rys. 3), na ktorym nieco inaczej
zobrazowano zmiennos$¢ badanej charakterystyki.

Na rys. 6 przedstawiono dystrybuante empi-
ryczng oraz dystrybuante teoretyczng.
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Dystrybuanta empiryczna Pomiar
Srednia=500,412109, odch.std.=0,898174, N=160
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Rys. 6. Dystrybuanta empiryczna.

3.4 Porownanie Sredniej Z wartosciq
referencyjng

Na podstawie danych Pomiar dokonano porow-
nania $redniej zebranych pomiaréw z wartoscia
wzorca w celu weryfikacji doktadno$ci metody
pomiarowej. Ze wzgledu na duzg liczebnos$¢
proby oraz niewielka asymetri¢ rozktadu mozna
zastosowac test t-Studenta. W przypadku, kiedy
wielko$¢ jest sumg lub $Srednig wielu losowych
czynnikow, to niezaleznie od rozktadu kazdego
z tych czynnikow jej rozktad bedzie zblizony do
normalnego [7].

95% przedziat ufnosci dla nieznanej warto$ci
u, ktéry wyznaczony zostat wedtug ponizszego
wzoru. Otrzymana p-wartos¢ informuje, ze hipo-
tez¢ Hy 0 rownosci $redniej W grupie z wartoscia
wzorca nalezy odrzuci¢ na korzy$¢ hipotezy
alternatywnej. Zatem wartos$ci uzyskiwane przez
rozwazany system pomiarowy sa W rZeczywis-
tosci obcigzone statym systematycznym btedem.

_ S o, O
X — ﬁt(o,ozan—l)) <U<X+ ﬁt(o,ozs,n—l))

W zwiazku z tym nalezy dokona¢ odpowied-
niej korekcji danych oraz zaproponowaé czyn-
no$¢ kalibracji urzadzenia, poniewaz system
systematycznie zawyza pomiary 0 0,4121.

Po dokonaniu korekty badan i przeprowa-
dzeniu powtornej analizy wartos¢ p wynosi 0,99,
co oznacza brak podstaw do odrzucenia hipotezy
Ho. Wyznaczony przedzial ufnosci od 499,8598
do 500,1402 z prawdopodobienstwem 0,95 obej-
muje nieznang wartos¢ .

3.5 Powtarzalnosé | niepewnos¢ metody
pomiarowej

Celem badania powtarzalno$ci i odtwarzalnosci
W obrebie laboratorium badawczego jest okres-
lenie stopnia, w jakim poszczegdlne czynniki
wplywaja na analizowang metod¢ pomiarowa.
Wspotczynnik odtwarzalno$ci miedzylaborato-
ryjnej oblicza si¢, kiedy uzyskane wyniki pocho-
dza z r6znych laboratoriow. Poniewaz pomiary
ptytki wzorcujacej zostaly zgromadzone w ra-
mach jednego laboratorium, czastkowy wplyw
na niepewnos¢ zostat podany w formie odchyle-
nia standardowego s. Zgromadzone wyniki po-
miaré6w odchylaja si¢ przecigtnie od wartosci
sredniej 0 0,898174.

Analiza wariancji pomiar6w zebranych przez
czterech niezaleznych laborantow, oznaczonych
odpowiednio: Laborantl, 2, 3, 4, zostata zapre-
zentowana na rys. 7. Kazdy laborant zebrat seri¢
40 pomiarow.

Wykres ramka-wasy

503,0

502,5

502,0

501,5

501,0

500,5

500,0

499,5

499,0

498,5

498,0 o Srednia
Laborantl Laborant3 [ Srednia+Odch.std
Laborant2 Laborant4 T Sredniat1,96*Odch.std

Rys. 7. Wykres ramka-wasy dla zmiennej Laborant.

Obliczono charakterystyki dla uzyskanych
pomiaréw pogrupowanych wedlug zmiennej La-
borant. Pomiary zebrane przez Laboranta4 obar-
czone sg najwickszym bledem standardowym,
natomiast wyniki uzyskane przez Laboranta3
oraz Laboranta2 charakteryzuja si¢ porowny-
walnie matym btedem standardowym. Najlepsze
dopasownie $redniej warto$ci z pomiarow do
wartosci wzorca otrzymuje Laborant2. W celu
zilustrowania zagadnienia dotyczacego obcigze-
nia poszczegélnych pomiaréw wewnatrz grup
przedstawiono dwa sekwencyjne wykresy trgj-
wymiarowe, na ktorych kolejno przedstawiono:
wykres powierzchniowy i warstwicowy. Na
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wykresach obserwuje sie, ze wyniki uzyskane
przez Laboranta2 odznaczajg si¢ najmniejszym
zrdéznicowaniem W poréwnaniu Z wynikami po-
zostalych laborantow.

Wykres sekwencyjny 3W
Dane grubosciomierz wedtug 4 laborantow

)
.’ "”"'q"'//l‘

” \ ‘ -‘ SO
Il

!’p % "‘
\

M > 506
M <506
Il < 504
<502
1 <500
I <498
Il < 496

Rys. 8. Wykres powierzchniowy dla pomiaréw wzgledem
zmiennej Pomiar.

Wykres sekwencyjny 3W
Dane grubosciomierz wediug 4 laborantéw
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— 50325
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1.3 5 7 9 11 13 15 17 19 21 23 25 27 29 31 33 35 37 39 —49825
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Laborant4

Laborant3

==

Laborant2

Laborant1

Rys. 9. Wykres warstwicowy dla pomiarow wzgledem zmien-
nej Pomiar.

3.6 Monitorowanie miarodajnosci wynikow za
pomocq kart kontrolnych

Karty kontrolne stuza do badania stabilnosci
procesOw produkcyjnych, ale rGwniez moga by¢
wykorzystywane w badaniach stabilnosci pro-
cesOw pomiarowych. Sg one prostymi i wydaj-
nymi instrumentami, umozliwiajacymi prowa-
dzenie kontroli statystycznej. Wynik kazdego
procesu, ktory poddany zostanie kontroli sta-
tystycznej, moze by¢ przewidywalny. Z punktu
widzenia laboratorium najbardziej przydatnymi

kartami sg: karta pojedynczych obserwacji
i ruchomego rozstgpu. Na rys. 10 zaprezento-
wano karte R.

Histogram rozstepow
35
3,0 = e 3,0345

\ I\

2,5 [\ A A I\
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15 i i 7 \ ] VR !
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Rozstep: 1,6281 (1,6281); Sigma: ,46881 (,46881); n: 8,

,22170
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Rys. 10. Karta kontrolna R.

Tor karty kontrolnej R nie wskazuje na rozre-
gulowanie procesu, ponadto nie zaobserwowano
przekroczenia GLK oraz DLK, co wskazuje na
umiarkowane zroznicowanie wartosci obserwo-
wanej cechy.

3.7 Ocena procesu walidacji

Przeprowadzajac proces walidacji metody po-
miarowej, sformutowano nastgpujacy cel:

Wykazac, na podstawie badan | poprzez osigg-
nigcie obiektywnych potwierdzen, ze zwalido-
wana metoda analityczna nadaje si¢ do zas-
tosowania.

W zwigzku ztym w pierwsze] fazie badan
przeprowadzono analiz¢ normalnosci rozktadu
badanej zmiennej. Poniewaz do weryfikacji hi-
potez statystycznych przyjmuje si¢ dane oczysz-
czone z wartosci odstajacych, sprawdzono zbior
danych za pomocy testu percentyl na wartosSci
odstajgce 1 zaobserwowano jedng takg warto$é
odstajaca, ktorag zamieniono. W dalszej czesci
procesu walidacji zbadano iwyznaczono lub
oszacowano takie parametry jak: doktadnos¢
metody, jej poprawnos$¢ i precyzje, parametr
obcigzenia laboratoryjnego oraz obcigzenie wy-
nikdw poszczegdlnych laborantow. Przeprowa-
dzono wnikliwg analiz¢ zdolnosci loboratorium
badawczego. Okreslono niepewnos$ci pomiaro-
we. Za kryterium weryfikacji ocen statystycz-
nych przyjmowano poziom ufnosci 0,95.

Na podstawie raportu z walidacji nalezy
stwierdzi¢ przydatnos¢ metody do badania gru-
bosci produkowanych folii. Badania dowiodty,
1Z system pomiarowy systematycznie zawyza
pomiary 00,4121, dlatego jako zalecenie nalezy
zaproponowac czynno$¢ kalibracji urzadzenia.

Aby ostatecznie stwierdzi¢, czy system
pomiarowy daje zblizone wyniki z warto$cig
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wzorca (CRM), nalezy dodatkowo okresli¢, czy
spetniona jest nieréwnos¢,

A, <U,

przy zastosowaniu ponizszych wzorow, gdzie
U jest potgczeniem niepewnosci Sredniej z wyni-,
kow i niepewnoS$ci pomiarowej wartosci certyfi-
kowane;j.

|__CCRM|
2-U,

Am
U,
Uy =/S% +UZny

Po wykonaniu odpowiednich obliczen stwier-
dza sig, ze nierownos¢ zachodzi, a wigc mozna
wnioskowac, ze metoda jest poprawna.

4 PODSUMOWANIE

W pracy podjeto zagadnienia dotyczace procesu
walidacji aparatury pomiarowej jako przykiadu
zastosowania metod statystycznej kontroli
jakosci. Zastosowano je, poniewaz moga
stanowi¢ fundament funkcjonowania systemu
zapewnienia jakos$ci W firmie oraz moga pomoc
W zrozumieniu zmiennosci, jaka wystepuje na
kazdym etapie catego cyklu zycia produktu. Za
pomocg tych metod mierzono, opisywano oraz
analizowano zmienno$¢ procesu. Ma to stuzy¢
zrozumieniu charakteru, zakresu i przyczyn
zmienno$ci, takze rozwigzywaniu problemoéw
oraz poprawieniu skuteczno$ci I efektywnosci
produkcji. Utatwiajg one rowniez lepsze wyko-
rzystanie dostgpnych danych do podejmowania
decyzji. W opracowaniu przedstawiono najwaz-
niejsze zastosowania statystycznej kontroli
jakos$ci. Scharakteryzowano klasyczne rozwig-
zania z zakresu sterowania jako$cig Ww toku
produkcji oraz plany odbiorcze.

W trakcie przeprowadzania badan jakosci
towarow czy uslug istnieje mozliwo$¢ popehia-
nia btgdow w czasie wykonywania pomiardw.
Bledy te maja zawsze negatywny wplyw na
wyniki przeprowadzanych analiz. Moga zawy-
za¢ lub zaniza¢ statystyki, lecz moga rowniez
informowa¢ 0 pozornej stabilnos$ci produkcji.
Aspekt ten zostal omowiony W niniejszej pracy
Z uwzglednieniem czynnikdw majacych na nie
wpltyw oraz zrodel ich pochodzenia na przy-
ktadzie laboratorium badawczo-pomiarowego.

Glowne zagadnienie pracy oraz prowadzone
badania dotyczyly procesu walidacji, ktéry po-
legat na ocenie przydatno$ci aparatury laborato-
ryjnej do jej zastosowania. Jako jeden z elemen-
tow statystycznego sterowania jakoscig, dla
procesu walidacji metod analitycznych okeslono
statystyki dotyczace doktadnosci narzedzia po-
miarowego do badania grubosci. Prace badaw-
cze poprzedzita wstgpna analiza okreslenia
specyfikacji, poniewaz nie kazda z charakterys-
tyk moze zosta¢ zastosowana. Badania przepro-
wadzono na podstawie porOwnania wartosci
wyznaczonych parametrow charakteryzujacych
doktadno$¢ metody z wartoscig wymagang
w certyfikacie dotyczacym badanego przyrzadu.

W koncowej czesci pracy umieszczono raport
walidacyjny, ktory zawiera omoéwione I Wysz-
czegoOlnione statystyki charakteryzujace prze-
bieg procesu walidacji. Badania w szczegolnosci
dotyczyly wyznaczenia odpowiednich charakte-
rystyk dla procesu walidacji. Obok podstawo-
wych parametrow statystycznych, takich jak:
miary pozycyjne, zrdéznicowania C€zy zmien-
nosci, badaniu poddana zostala rowniez niepew-
no$¢ pomiarowa przyrzadu. Oceniono odchy-
lenie standardowe, btad standardowy S$redniej,
sko$nos¢, kurtoz¢ rozktadu badanej zmienne;,
a takze przeprowadzono analize¢ korelacji mig-
dzy zmiennymi. W przypadku tej metody anali-
tycznej, jak wskazuje literatura naukowa
i analizy poddanych uprzednio préb walidacji
w laboratorium pomiarowym, wykonanie petne-
go programu i wyznaczenie wszystkich charak-
terystyk nie bylo konieczne. Proces walidacji
ograniczono do pozycji zamieszczonych w ra-
porcie walidacyjnym. W protokole stwierdzono
przydatno$¢ metody pomiarowej do jej zastoso-
wania. Pomimo, iz pomiary obarczone sg sys-
tematycznym zawyzaniem, ktérye mozna latwo
wyeliminowa¢ odpowiednig kalibracja przy-
rzadu, nie stwierdzono niezgodno$ci. Badana
metoda okazata si¢ poprawna, gdyz obserwacje
koncentrujg si¢ wokot wartosci certyfikowanej,
oraz precyzyjna, poniewaz kolejne wyniki
pomiard6w wzorca sg zblizone do siebie. Wobec
czego walidowang metode uznano za skuteczna.

Problem walidacji przyrzadow jest coraz
czg$ciej postrzegany przez firmy, ktore wytwa-
rzaja produkty, poniewaz jako$¢ procesOw
zwigzanych 2z uzyskiwaniem wynikéw badan
powinna by¢ wysoka. Wedlug normy EN-PN
ISO 15189 aparatura pomiarowa i stosowane
wniej metody badawcze oraz urzadzenia

Zastosowania metod statystycznych w badaniach naukowych IV e © StatSoft Polska 2012



Proces walidacji metody pomiarowej jako przyktad zastosowania statystycznej kontroli jakosci

wspomagajace roOwniez powinny podlega¢ pro-
cesowi walidacji. Nalezy monitorowac realne
warto$ci badane, poniewaz nie istniejag pomiary
bezbtedne i absolutnie doktadne. Kazdy wynik
pomiaru obarczony jest btedem, ktorego wiel-
ko$¢ zalezy od wielu czynnikow. W literaturze
podaje sie, ze jakosci si¢ nie wytwarza, lecz
kontroluje, co jest istotg statystycznej kontroli
jakosci. Poniewaz nie ma systemoéw niezawod-
nych, proponowany proces walidacji metod
laboratoryjnych powinien by¢ stosowany W kaz-
dej firmie. Ocena doktadno$ci aparatury pomia-
rowej moze nies¢ wazne informacje 0 zrédtach
btedéw, nierzetelnosci laborantow czy nawet
0 problemach zwigzanych z funkcjonujacym
systemem.
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