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Medulaboratorijska ispitivanja i njihova primjena

U radu je objasnjena svrha medulaboratorijskih ispitivanja i opisan postupak pripreme, provedbe,
vrednovanja i izvjeStavanja o rezultatima. Prikazana je i primjerima potkrijepljena statisticka analiza
rezultata koja je u skladu s priznatim normama i uputama. Opisana je analiza rezultata ispitivanja
metodom raspona i srednjih vrijednosti te metodom ANOVA. Rad je namijenjen ispitnim laboratorijima
koji Zele organizirati medulaboratorijsko ispitivanje i/ili sudjelovati u njemu.
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Interlaboratory tests and their implementation

The purpose of interlaboratory tests is described and the procedures for preparation, implementation,
evaluation and reporting of results, are described. The statistical analysis of results, compliant with
recognised standards and recommendations, is presented and backed by appropriate examples. The
analysis of test results using the value range and mean value method, and the ANOVA method, is
described. The paper is targeted at testing laboratories that wish to organize interlaboratory testing
campaigns and/or participate in such testing.
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Essais inter-laboratoires et leur implémentation

L'objectif des essais inter-laboratoires est décrit et les procédures de préparation, implémentation,
évaluation et présentation des rapports, sont décrites. L'analyse statistique des résultats, correspondant
aux normes et recommandations reconnues, est présentée et illustrée par exemples appropriées.
L'analyse des résultats d'essai basée sur la méthode des rangée de données et des valeurs moyennes, et
sur la méthode ANOVA, est décrite. L'ouvrage est destiné aux laboratoires d'essai qui voudraient
organiser les essais inter-laboratoires et/ou prendre part dans ces essais.
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Interlaboruntersuchungen und deren Anwendung

Im Artikel erkldrt man den Zweck von Interlaboruntersuchungen und beschreibt das Verfahren der
Vorbereitung, Durchfiihrung, Bewertung und Benachrichtigung iiber die Ergebnisse. Dargestellt und
mit Beispielen bekrdiftet ist die statistische Analyse der Ergebnisse die mit anerkannten Normen und
Richtlinien im Einklang ist. Beschrieben ist die Analyse der Untersuchungsergebnisse mit der Methode
der Extrem- und Mittelwerte und der Methode ANOVA. Der Artikel ist Untersuchungslaboratorien
zugewendet, die Interlaboruntersuchungen organisieren oder in solchen teilnehmen wollen.
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1 Svrha medulaboratorijskog ispitivanja

Medulaboratorijsko se ispitivanje provodi u svrhu odre-
divanja preciznosti metode ili u svrhu ocjene osposob-
ljenosti laboratorija za provodenje odredene metode is-
pitivanja.

Vazno je za postizanje i/ili poboljSanje osposobljenosti
laboratorija te osiguravanje kvalitete rezultata ispitivanja.

Rezultat medulaboratorijskog ispitivanja moze upozoriti
na problem u laboratoriju, ali i na problem vezan za sa-
mu metodu ispitivanja, a moze biti vazan kupcu ili ak-
reditacijskom tijelu za usporedbu rada laboratorija s
drugim laboratorijima.

Uspjeh provedenoga medulaboratorijskog ispitivanja, tj.
dobivanje svrsishodnog rezultata ovisi o dobroj organi-
zaciji koja ukljucuje: program ispitivanja, izbor materijala
za ispitivanje, odredivanje razreda ispitivanja, broja uzora-
ka, upute i nacin provedbe, izbor laboratorija sudionika,
distribuciju uzoraka te prikupljanje rezultata ispitivanja.

2 Definicije prema [1]

Preciznost: Bliskost slaganja izmedu neovisnih ispitnih
rezultata dobivenih pod ugovorenim uvjetima.

Napomena: ,,Neovisni ispitni rezultati“ oznacuju rezul-
tate dobivene na nacin na koji ne utje¢u nikakvi prethodni
rezultati na istom ili sliénom ispitnom objektu. Koli¢ins-
ke mjere preciznosti ovise bitno o ugovorenim uvjetima.
Uvijeti ponovljivosti i obnovljivosti poseban su skup
krajnjih ugovorenih uvjeta.

Ponovljivost: Preciznost u uvjetima ponovljivosti.

Uvjeti ponovljivosti: uvjeti gdje se neovisni ispitni rezultati
dobivaju istom metodom na istim ispitnim elementima,
u istom laboratoriju s istim posluziteljem, uporabom iste
opreme u kratkom vremenskom isjecku.

Obnovljivost: Preciznost pod uvjetima obnovljivosti.

Uvjeti obnovljivosti: Uvjeti gdje se ispitni rezultati do-
bivaju istom metodom na istovjetnim ispitnim elementi-
ma, u razli¢itim laboratorijima s razli¢itim posluzitelji-
ma i uporabom razli¢ite opreme.

Slucajna pogreska u rezultatu: Sastavnica pogreske koja
se tijekom niza ispitnih rezultata za istu znacajku mije-
nja na nepredvidljiv nacin.

Napomena: Slucajnu pogresku nije moguce ispraviti.
Sustavna pogreska rezultata: Sastavnica pogreske koja

tijekom niza ispitnih rezultata za istu znacajku ostaje
stalna ili se mijenja na predvidljiv nacin.

Napomena: Sustavna pogreska i njezini uzroci mogu
biti poznati ili nepoznati.

644

Varijancija: Mjera rasipanja koja je jednaka zbroju kva-
drata odstupanja opazanja od njihove prosjecne vrijed-
nosti podijeljenom s brojem opazanja umanjenim za
jedan.

Napomena: Varijancija uzorka nepristrani je procjenji-
va¢ populacijske varijancije.

Varijabilnost uzorka: Varijabilnost uzorka broj¢ano se
izrazava varijancijom.

3 Priprema, provedba i izvjeStavanje

3.1 Organiziranje medulaboratorijskog ispitivanja

Medulaboratorijsko ispitivanje organizira radna grupa
stru¢njaka dobro upoznatih s metodom ispitivanja i nje-
zinom primjenom. U grupi je potrebno imenovati osobu
odgovornu za organizaciju medulaboratorijskog ispiti-
vanja (koordinator) i osobu odgovornu za statisti¢ku ob-
radu rezultata ispitivanja.

3.2 Izbor laboratorija

Sudionici moraju biti osposobljeni laboratoriji koji za-
dovoljavaju sljedeée uvjete:

- imati zadovoljavajuéi prostor i opremu

- imati osposobljenog ispitivaca

- dobro poznavati metodu ispitivanja

- imati dovoljno vremena i zainteresiranosti za kvali-
tetno obavljanje zadatka.

Svakom laboratoriju, koji sebe smatra sposobnim, dobro
je pruziti priliku da sudjeluje u medulaboratorijskom
ispitivanju. Za laboratorije koji do tada nisu stekli dovoljno
iskustva za odredeno ispitivanje, radna grupa moze organi-
zirati predispitivanje (trening).

Broj laboratorija mora biti dovoljno velik da se iskljuci-
vanjem pojedinih rezultata ne dovede u pitanje cjelokupno
medulaboratorijsko ispitivanje te da se nesigurnost ispi-
tivanja smanji na zadovoljavaju¢u mjeru. Uobicajeno je
da u medulaboratorijskom ispitivanju sudjeluje od 8 do
15 laboratorija.

U praksi je broj sudionika kompromis izmedu moguc-
nosti (broj laboratorija i broj ispitivanja) i zelje da se
smanji nesigurnost rezultata ispitivanja na zadovoljava-
jucu mjeru. Ta je nesigurnost iskazana faktorom 4 s vje-
rojatnoscu 95 % za ponovljivost:

[
A, =1,96 20 1)’ (1)

a za obnovljivost jest:

2_ — —
p 196 ph+n(y2y4;jz;_<f:)plxp ) "
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gdje se indeksi 7 i R odnose na ponovljivost i obnovljivost,
p je broj laboratorija, n broj rezultata ispitivanja i y om-
jer standardnog odstupanja obnovljivosti i ponovljivosti.

1z izraza (1) 1 (2) moze se zakljuciti da se povecanjem
broja laboratorija A smanjuje. Ako postoji problem ma-
log broja laboratorija, A se moze smanjiti povecanjem
broja ispitivanja samo ako je y manji od 2 [2, 3].

3.3 Poziv za sudjelovanje

Koordinator Salje poziv laboratorijima. Poziv mora sa-
drzavati zahtjeve ispitivanja (oprema i dr.), pocetak i
rok zavrSetka, postupak analize rezultata. Odgovornost
sudionika mora biti jasno opisana.

Laboratorij koji pristane na poziv redovito Salje pisme-
nu potvrdu koordinatoru. U potvrdi treba naznaciti da
oprema, ispitivaci, vrijeme i ostalo zadovoljavaju zah-
tjeve programa ispitivanja. Obrazac potvrde moze pri-
premiti koordinator i poslati zajedno s pozivom. Svaki
sudionik mora imenovati osobu za kontakt koja je odgo-
vorna i za ispitivanje.

3.4 Uzorci za ispitivanje

Materijal koji ¢e se ispitivati mora biti onakav kakav se
inace ispituje tom metodom. Za iste materijale se svoj-
stvo koje se ispituje moze znatno razlikovati, pa je pot-
rebno definirati razrede ispitivanja. Uobicajeno je plani-
rati najmanje 3 razliita razreda (npr. betonske kocke
male, srednje i velike ¢vrstoée). Ako je cilj odredivanje
preciznosti metode, potrebno je imati 5 i viSe razreda.
Manje od toga moze se planirati ako je poznato da je
preciznost relativno konstantna ili se radi o probnom
ispitivanju metode koja se tek razvija. Za jedan razred
ispitivanja uobiCajeno je imati 3 ili 4 uzorka. Dva se
uzorka na jednom razredu mogu upotrijebiti kada je:

- materijal homogen

- unaprijed poznato da je standardno odstupanje ob-
novljivosti puno vece od standardnog odstupanja po-
novljivosti (y je veci od 2)

- u medulaboratorijsko ispitivanje ukljuc¢eno 15 ili vi-
Se laboratorija.

Kada je materijal nehomogen, moze biti potrebno i do
10 uzoraka u jednom razredu, §to ovisi o nesigurnosti
rezultata koji se Zeli postiéi.

Organizator treba osigurati viSe uzoraka nego §to je pla-
nirano programom ispitivanja zbog, na primjer, slu-
¢ajnog rasipanja rezultata ili greSaka u postupku ispiti-
vanja.

Svi uzorci koji se distribuiraju moraju biti oznaceni i
slucajno odabrani za pojedini laboratorij te primjereno
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pakirani. Ako uzorci putuju izvan zemlje, potrebno je
pripremiti svu potrebnu dokumentaciju.

Nakon otpreme uzoraka koordinator mora obavijestiti
osobu za kontakt, u laboratoriju primatelja, da su uzorci
otpremljeni i navesti datum dostave. Primatelj mora oba-
vijestiti koordinatora o primitku i stanju dostavljenih
uzoraka.

3.5 Priprema uzoraka

Ako je priprema uzoraka dio postupka ispitivanja, to je
potrebno navesti u uputama za medulaboratorijsko ispi-
tivanje.

Vazno je istaknuti da je heterogenost uzorka znacajni
parametar koji utjee na rezultat, pa stoga to treba imati
na umu kada se analiziraju i primjenjuju rezultati ispiti-
vanja.

3.6 Metoda ispitivanja i iskazivanje rezultata

Koordinator mora dati jasne i dostatne upute za
ispitivanje, posebno kada:

- postoji viSe nacina ispitivanja

- je metoda nova i mozda svi nemaju dovoljno iskustva

- unormi postoje nedorecenosti

- se radi o nekim izmjenama normirane metode.

Mora se navesti broj znacajnih znamenki kojima se is-
kazuje rezultat. Ako je moguce, taj je broj za jedan veéi
od broja znacajnih znamenki zahtijevanih normom [3].

Organizator treba pripremiti obrazac za upisivanje re-
zultata ispitivanja. Preporuéljivo je da taj obrazac sadrzi
mjerne jedinice, broj znacajnih znamenki, kontakt s ko-
ordinatorom i mjesto za upisivanje biljeski tijekom ispi-
tivanja, a koje mogu biti vazne pri interpretacije rezul-
tata ispitivanja.

3.7 IzvjeStaj o medulaboratorijskom ispitivanju
Preporucuje se sljedeéi sadrzaj izvjestaja:

1 SaZetak

2 Zahvale

3 Kratice

4 Simboli

5 Uvod

6 Definicije

7 Metoda ispitivanja

8 Medulaboratorijsko ispitivanje
8.1  Laboratoriji sudionici
8.2  Uzorci

8.3  Rezultati ispitivanja
8.4  Srednje vrijednosti i rasponi
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9. Ocjena rezultata laboratorija i ispitivanje
osposobljenosti

9.1  Velike pristranosti (engl. bias) i rasponi

9.2  Ponovljivost i obnovljivost

10.  Zakljucak

11.  Referencije

4 Analiza rezultata ispitivanja

4.1 Osnovni statisticki model

Osnovni je statisticki model [4] za procjenu to¢nosti
metode dan izrazom:

y=m+B+e, 3)

gdje je y rezultat ispitivanja, m ocekivana vrijednost, B
odstupanje pojedinog laboratorija u uvjetima ponovlji-
vosti, e sluajna pogreska svakog mjerenja u uvjetima
ponovljivosti.

Opéenito, B je suma slucajne i sustavne pogreske koja
ukljucuje razliite uvjete okolisa, razli¢itost opreme,
razli¢itosti u radu ispitivaca. Stoga se varijancija B nazi-
va medulaboratorijskom varijancijom i izrazava kao:

var(B) =0 L2 , 4)
gdjeje o L2 vrijednost medulaboratorijske varijancije.

Varijancija e je unutarlaboratorijska varijancija u uvjeti-
ma ponovljivosti,

var@) =%, 5)
gdje je O'W2 vrijednost unutarlaboratorijske varijancije.

U razli¢itim laboratorijima 0'W2 je razli¢it zbog, prim-
jerice, razli¢itog ispitivaca, razli¢ite opreme i sl. Za nor-
miranu bi metodu te razlike trebale biti male. U medula-
boratorijskom ispitivanju varijancija ponovljivosti je ari-
tmeticka sredina unutarlaboratorijskih varijancija svih
laboratorija:

(7,2 =var(e) = Gwz , (6)

Kao mjera preciznosti racuna se i varijancija obnov-
ljivosti koja je suma varijancije ponovljivosti i medu-
laboratorijske varijancije:

2 2
op =401 +0,° . @)

U praksi je o, nepoznata jer se radi o ograni¢enom

skupu laboratorija (od svih mogucih) i relativno malom
skupu rezultata (od svih mogucih). Stoga se u statistici
o oznacava sa s (kao procjena).
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4.2 Srednja vrijednost i standardno odstupanje

Srednja vrijednost i standardno odstupanje ispitivanja
[1] definirani su jednadzbama:

_ 1 %
Vi=—2Vik ®)
N k=1
1
1 n; _
S :\/_Z(yik _yi)2 , ©)
ni =1,

gdje je ¥, srednja vrijednost za i-ti laboratorij, #; broj
rezultata i-tog laboratorija, §; standardno odstupanje re-
zultata i-tog laboratorija.

Vazno je uociti da je za vrijednosti s kojima se racuna
potrebno zadrzati dva puta viSe znamenki nego Sto ih
imaju originalni podaci. Vrijednosti y; i §; iskazuju se
jednom znacajnom znamenkom vise od rezultata ispiti-
vanja [3].

4.3 Opca srednja vrijednost, ponovijivost i
obnovljivost

Opca srednja vrijednost ili srednja vrijednost rezultata
svih laboratorija #71 rauna se iz jednadzbe:

P —
Zni Vi
i=1

m=- ; (10)

gdje je p broj laboratorija.

Prema jednadzbama osnovnoga statistickog modela (3)
do (7) u medulaboratorijskom ispitivanju procjena
varijancije ili standardnog odstupanja ponovljivosti jest:

S, =52, (11)

r w

a procjena standardnog odstupanja obnovljivosti:

Sp=S) +S] . (12)

Aritmeticka sredina unutarlaboratorijskih varijancija
svih laboratorija s,” raduna se jednadzbom:

_ i(”i 1)}

s = A (13)

an’_l

i=1

GRADEVINAR 60 (2008) 7, 643-654



E. Trogrli¢ i drugi

Medulaboratorijska ispitivanja

Procjena s% medulaboratorijske varijancije rauna se iz

izraza:

2 2

2 Sr 2 Sr

, ST 7 Sin? n
§% = or (15)

2 r

O Sm - A

n

2 _ i N 2 " 16
s° = . _ _ =l ( )
m -1 Q n= p—l E n——

Za jednaki broj rezultata ispitivanja u laboratorijima,

standardno odstupanje svih laboratorija s,zn jest:

1 & . -
Sp=—"> (5 —m)’, (17
p—13

a standardno odstupanje obnovljivosti racuna se iz jed-
nadZzbe:

(18)

4.4 Ispitivanje izdvojenih vrijednosti

Postoji vise metoda kojima se moze ispitati konzisten-
tnost rezultata ispitivanja laboratorija. U normi ISO
5725-2 opisano ih je nekoliko. Mandelovim k-testom
ispituje se konzistentnost rezultata unutar laboratorija
usporedujudi standardno odstupanje laboratorija sa stan-
dardnim odstupanjem ponovljivosti (jednadzbu (11), (5)
i(6).

k-vrijednost definirana je izrazom:

k; =—. (19)

1

N

r

Mandelovim /-testom ispituje se konzistentnost rezulta-
ta svih laboratorija racunajuéi odstupanje srednje vrijed-
nosti laboratorija od opée srednje vrijednosti (svih labo-
ratorija). Vrijednost / definira se izrazom:

(20)

Vrijednosti k; 1 4; za laboratorije prikazuju se graficki [5].

Cohranov test usporeduje najvece standardno odstupa-
nje sa zbrojem svih standardnih odstupanja. Cohran-ova
vrijednost C definirana je izrazom:
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C:ﬂ’ 21

gdje je smax najvece standardno odstupanje iz skupa
standardnih odstupanja svih laboratorija.

Grubbsovim testom moze se odrediti jesu li najvece i
najmanje vrijednosti izdvojene vrijednosti.

Za Grubbsov test potrebno je odrediti najvecu srednju
vrijednost x; i najmanju x; u skupu p srednjih vrijednosti
svih laboratorija x{(j = 1,2,...k). Grubbsova vrijednost G
definirana je izrazom:

G, =%, (22)
N
gdje su
k k
F=sSu 5= (e -5P (23)
ke k14

Sli¢no se odreduje najmanja Grubbsova vrijednost G;:

X—x
G, = L (24)
s
Kriticne Mandelove vrijednosti za k¢ 1 hc izrazene su

sljede¢im izrazima:

ko= PF{a’flafZ} . 25
‘ \/F{aaﬁ,fz}+(p—1)l @

2
he=(p=Wla SNl e s} p-2). 26)
gdjeje F { } inverzna funkcija F-razdiobe sa stupnje-
vima slobode f; =(n—1) i f, =(p-1)n-1);
t{ } inverzna Studentova ¢ razdioba sa stup-
njem slobode f = (p - 2);
« je razina znacajnosti provjere [1].
Kriti¢ne vrijednosti Cohranova i Grubbsova testa dane
suu ISO 5725-2.
Kritiéne vrijednosti na razinama =1 % i a=5 %
rabe se kao kriteriji za odredivanje izdvojenih i sum-
njivih vrijednosti:
e ako je vrijednost k ili # veca od 1 % njezine kriti¢ne
vrijednosti, smatra se da je ispitivana vrijednost

(srednja vrijednost, standardno odstupanje, najveca
vrijednost ili dr.) statisticki izdvojena vrijednost;

e ako je vrijednost k ili # veca od 5 % kriti¢ne vrijed-
nosti, a manja ili jednaka 1 % kriti¢ne vrijednosti,
ispitivana se vrijednost smatra sumnjivom vrijednosti;

e ako je vrijednost k ili # manja ili jednaka 5 %
kriticne vrijednosti, ispitivana je vrijednost korektna.
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Ako je utvrdena izdvojena ili sumnjiva vrijednost, pot-
rebno je o tome obavijestiti laboratorij u kojem je nasta-
la. Izdvojene se vrijednosti u principu iskljucuju iz ana-
lize medulaboratorijskog ispitivanja, dok se sumnjive
vrijednosti mogu ostaviti. Iznimno se izdvojene vrijed-
nosti ne mogu iskljuciti ako za to postoje valjani razlozi.

Ako je nadeno nekoliko sumnjivih i/ili izdvojenih vri-
jednosti k testom ili Cohranovim testom u razli¢itim
razredima ispitivanja unutar laboratorija, mozZe se zak-
ljuc¢iti da je unutarlaboratorijska varijancija iznimno
velika (zbog npr. nepoznavanja metode, razlicitih ispiti-
vaca, neadekvatne opreme, neodgovarajuéih okoli$nih
uvjeta i sl.). Sve rezultate tog laboratorija treba se iskljuciti
iz analize rezultata.

Ako je nadeno nekoliko sumnjivih i/ili izdvojenih vri-
jednosti 4 testom ili Grubbsovim testom u razli¢itim
razredima ispitivanja unutar laboratorija, moze se zak-
ljuciti da je laboratorijska pristranost (bias) iznimno
velika. U ovom se slu¢aju rezultati mogu korigirati na-
kon, primjerice, umjeravanja ili ponovnog izracunava-
njaisl.

4.5 Racunanje i iskazivanje preciznosti

Racunanje i iskazivanje preciznosti prikazano je (tablica 1.)
na primjeru medulaboratorijskog ispitivanja u kojem je
sudjelovalo 11 laboratorija s dva rezultata ispitivanja u
svakom od 6 razreda.

Nakon §to se iskljuce iz-

Ponovljivost mjerenja racuna se iz jednadzbe:
Ponovljivost = ISR , 27)
d,

gdje je R srednja vrijednost raspona [1] (razlika rezul-
tata ispitivanja) izracunata za svaki uzorak i za svakog
ispitivaca; d, je vrijednost iz tablice 2. (preuzeto iz [6])
u kojoj je Z broj uzoraka pomnoZen brojem ispitivaca, a
W broj serija.

Obnovljivost mjerenja racuna se iz izraza:

— 2
515X raspon | ponovljivost*

d, nr

Obnovljivost= ,(28)

gdje je }mspon srednja vrijednost raspona (razlika

rezultata) dvaju ispitivac¢a (na svakom uzorku za svaku
seriju). Ta dva ispitivaca su onaj s najvecom srednjom
vrijednosti mjerenja i ispitiva¢ s najmanjom srednjom
vrijednosti mjerenja, d, je vrijednost iz tablice 2. za Z=1
i W broj ispitivaca, # je broj uzoraka, a r broj serija.

Ponovljivost (engl. repeatibility, R) i obnovljivost (engl.
reproducibility, R) mjerenja (mjernog sustava) jest:

RR = \/ ponovljivost2 + obnovljivosz‘2 . (29)

Varijabilnost uzorka izracunava se iz jednadzbe:

Tablica 1. Primjer iskazivanja rezultata preciznosti za Sest razreda ispitivanja

dvojene vrijednosti, racu- Rezultati preciznosti

naju se i prikazuju pod-

aci predoceni u tablici 1.

4.6 Metoda raspona i
srednjih vrijednosti

Metodom raspona i sred-
njih vrijednosti dobiva
se ukupna varijabilnost
svih mjerenja (V7), ali i
ponovljivost, obnovlji-
vost i varijabilnost uzor-
ka (Vp).

Da bi se ovom metodom
izraGunala ponovljivost,
ispitivanje se mora pla-
nirati tako da postoji
viSe uzoraka, vise labo-
ratorija 1 serija mjere-
nja. Preporucljivo je da
to bude 10 uzoraka, 3
laboratorija 1 2 serije,
ukupno 60 mjerenja.
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Razred ispitivanja j Razred 1. | Razred 2. | Razred 3. | Razred4. | Razred 5. | Razred 6.
Broj laboratorija p 11 9 11 11 11 11
Srednja vrijednost m 3,483 4,601 6,995 9,121 11,802 15,159
Varijancija ponovljivosti s, 0,00675 0,0335 0,05587 0,13574 0,32228 0,25746
Medulaboratorijska varijancija s> | 0,05959 0,01962 0,08876 0,15221 0,26336 0,37035
Varijancija obnovljivosti sg” 0,066 0,053 0,145 0,288 0,586 0,628
Stand. odstupanje ponovljivosti s, 0,082 0,183 0,236 0,368 0,568 0,507
Stand. odstupanje obnovljivost sg 0,257 0,23 0,381 0,537 0,766 0,729
Ponovljivost (relativno, %) 2,4 % 4,0 % 34 % 4,0 % 4,8 % 33%
Obnovljivost (relativno, %) 7,4 % 5,0 % 5.4 % 5,9 % 6,5 % 52 %
y=Spls, 3,13 1,26 1,61 1,46 1,35 1,56
Granica ponovljivosti , =2 8s,. 0,23 0,512 0,661 1,03 1,59 1,42
Granica obnovljivosti g =285, 0,72 0,64 1,07 1,05 2,14 2,22
Broj izdvojenih vrijednosti 0 2 0 0 0 0
Tip izdvojenih vrijednosti* kk, hh*
Laboratoriji s .i.zdvojer.lim Lab4, 11
vrijednostima
Broj isklju¢enih sgmnjivih 0 0 0 0 0 0
vrijednosti

*Kkk- vrijednosti su izdvojene Mandelovim k testom [5]
hh- vrijednosti su izdvojene Mandelovim h testom [5]
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Tablica 2. Vrijednosti d, (preuzeto iz [6])

V4 W
2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15

1 1,41 1,91 2,24 2,48 2,67 2,83 2,96 | 3,08 | 3,18 3,27 3,35 3,42 3,49 3,55

2 1,28 1,81 2,15 2,40 2,60 2,77 2,91 3,02 | 3,13 3,22 3,30 3,38 345 3,51

3 1,23 1,77 2,12 2,38 2,58 2,75 2,89 | 3,01 | 3,11 3,21 3,29 3,37 343 3,50

4 1,21 1,75 2,11 2,37 2,57 2,74 2,88 | 3,00 | 3,10 3,20 3,28 3,36 343 3,49

5 1,19 1,74 2,10 2,36 2,56 2,78 2,87 1299 | 3,10 3,19 3,28 3,36 342 3,49

6 1,18 1,73 2,09 2,35 2,56 2,73 2,87 1299 | 3,10 3,19 3,27 3,35 3,42 3,49

7 1,17 | 1,73 | 2,09 | 235 | 2,55 | 2,72 | 2,87 | 2,99 | 3,10 | 3,19 | 327 | 335 | 3,42 | 3,48

8 1,17 1,72 2,08 2,35 2,55 2,72 2,87 | 298 | 3,09 3,19 3,27 3,35 3,42 3,48

9 1,16 1,72 2,08 2,34 2,55 2,72 2,86 | 298 | 3,09 3,19 3,27 3,35 3,42 3,48
10 1,16 1,72 2,08 2,34 2,55 2,72 2,86 | 298 | 3,09 3,18 3,27 3,34 3,42 3,48
11 1,15 1,71 2,08 2,34 2,55 2,72 2,86 | 298 | 3,09 3,18 3,27 3,34 3,41 3,48
12 1,15 1,71 2,07 2,34 2,55 2,72 2,85 | 298 | 3,09 3,18 3,27 3,34 341 348
13 1,15 1,71 2,07 2,34 2,55 2,71 2,85 | 298 | 3,09 3,18 3,27 3,34 3,41 3,48
14 | 1,05 | 1,71 | 2,07 | 234 | 254 | 2,71 | 2,85 | 2,98 | 3,09 | 3,18 | 327 | 334 | 3,41 | 348
15 1,15 1,71 2,07 2,34 2,54 2,71 2,85 | 2,98 | 3,08 3,18 3,26 3,34 3,41 3,48
>15 | 1,128 | 1,693 | 2,059 | 2,326 | 2,534 | 2,704 | 2,847 | 2,97 | 3,078 | 3,173 | 3,258 | 3,336 | 3,407 | 3,472

5I5R, predoCeni su rezultati mjerenja, vrijednosti raspona

P= dy (30) dviju serija za svaki uzorak i sve ispitivace R te srednja

gdje je R,= E max - R min, razlika najvece srednje vrijed-
nosti mjerenja 1 najmanje srednje vrijednosti mjerenja,
d, je vrijednost iz tablice 2. za Z = 1 1 W broj uzoraka.

Ukupna varijabilnost, tj. varijabilnost mjernog sustava i
varijabilnosti uzorka, jest:

_ 2 2
Vi =yRR*+V,” .

Primjer mjerenja debljine uzorka: Tri ispitivaca A, Bi C
provode dva mjerenja (serija 1 i serija 2) na svakom od
10 uzoraka koristeéi se istom opremom. U tablici 3.

31

Tablica 3. Primjer podataka za metodu raspona i srednjih vrijednosti

vrijednost svih mjerenja (tri ispitiva¢a po dva mjerenja)
za sve uzorke. Ponovljivost se raCuna iz srednje
vrijednosti raspona. Srednja vrijednost 30 raspona je

R =5,20. Koristec¢i se tablicom 3., za Z=30 (10 uzoraka
pomnozeno s 3 ispitivaéa) i W= 2 (2 serije), dr=1,128,
ponovljivost je jednaka:

5,15-5,20

=23,7.
1,128

Ponovljivost = (32)

Srednja vrijednost rezultata svih mjerenja ispitivaca A
je 85,5, ispitivaca B 82,9, a ispitivaca C 88,9. Da bismo
iskazali obnovljivost, moramo izracunati srednju vrijed-
nost raspona ispitivaa s najmanjom srednjom vrijed-
nosti rezultata mjere-
nja (u ovom primjeru

Ispitivaé ispitivaca B) i ispitiva-
A B C ¢a s najve¢om srednjom
» - o vrijednosti rezultata
£ | Serija | Serija R Serija | Serija R Serija | Serija R g § = mjerenja (ispitivaca C).
X 1 2 1 2 1 2 & =) U tablici 4. prikazani
su rezultati svih mjere-
1 65,2 60,1 5,1 62,9 56,3 6,6 71,6 60,6 11,0 62,78 nja lspltlvaéa Bi ISpl-
2 | 858 | 863 0,5 857 | 805 | 52 | 920 | 874 | 46 86,28 tivada C te razlike mje-
3| 1002 | 94,8 54 | 100,1 | 945 | 56 | 1073 | 1044 | 29 | 100,22 renja (R) lsngaca Bi
tivad :
4| 850 [ 950 | 100 | 848 | 903 | 55 | 923 | 946 | 23 | 9035 Ispitivaca L na svim
uzorcima.
5| 547 | 658 | 11,0 | 51,7 | 600 | 83 | 589 | 672 | 83 59,72 o .
6| 987 | 902 | 85 | 927 | 872 | 55| 989 | 935 | 54 | 9333 Srednja vrijednost  tih
7| 945 | 945 | 00 | 910 | 934 | 24 | 954 | 1033 | 7.9 | 9535 raspona jest X raspon =
8 | 872 | 824 | 48 839 | 788 | 51 | 930 | 858 | 7.2 85,18 7.015,ady=1,91(Z=1,
1 W=3 za 3 ispitivaca).
o | 824 | 822 | 02 80,7 | 803 | 0.4 | 879 | 881 | 02 83,6 L
Obnovljivost je izracu-
10| 1002 | 1049 | 47 | 997 | 1032 | 35 | 1043 | 111,5 | 72 | 103,97 nata iz jednad¥be:
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2 2
Obnovljivost=\/(5’15 7’015j _B7 =18,2.

1,91 10-2 33)

Ponovljivost i obnovljivost jest:

RR=+23,7> +182% =299 (34)

Tablica4.  Racunanje obnovljivosti

Uzorak Serija Ispitiva¢ B | Ispitiva¢ C R

1 1 62,9 71,6 8,7
2 1 85,7 92,0 6,3
3 1 100,1 107,3 72
4 1 84,8 92,3 7,5
5 1 51,7 58,9 72
6 1 92,7 98,9 6,2
7 1 91,0 95,4 4,4
8 1 83,9 93,0 9,1
9 1 80,7 87,9 7,2
10 1 99,7 1043 4.6
1 2 56,3 60,6 4,3
2 2 80,5 87,4 6,9
3 2 94,5 104,4 9,9
4 2 90,3 94,6 4,3
5 2 60,0 67,2 7,2
6 2 87,2 93,5 6,3
7 2 93,4 103,3 9,9
8 2 78,8 85,8 7,0
9 2 80,3 88,1 7.8
10 2 103,2 111,5 8,3

Varijabilnost uzorka racuna se iz razlike najvece i naj-
manje srednje vrijednosti mjerenja na uzorcima. Najve-
¢u srednju vrijednost mjerenja ima uzorak 10 (103,97),
a najmanju uzorak 5 (59,72). Njihova je razlika 44,25.
Koristeéi se tablicom 3., Z =11 W = 10 za 10 uzoraka
dr=3,18.

Varijabilnost uzorka V:

5,15-44,25
p 3,18

Ukupna varijabilnost mjerenja (mjernog sustava i uzor-
ka, vidi jednadzbu (31)) Vr:

Vp =4/29.92 +71,72 =77,7.

4.7 Metoda analize varijancije (ANOVA)

=71,7. (35)

(36)

Toénija metoda od metode raspona i srednjih vrijednos-
ti, koja se upotrebljava za izraunavanje ponovljivosti i
obnovljivosti, jest metoda analize varijancije (ANalisys
Of VAriance = ANOVA). Analizom varijancija moguce
je ras¢laniti i procijeniti varijabilnost uvjetovanu razlici-
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tim izvorima. Varijabilnost se broj¢ano izrazava varijan-
cijom odnosno prijelaznom precizno$¢u. Pod pojmom
prijelazne preciznosti podrazumijeva se preciznost dobi-
vena mijenjanjem nekog od parametara, kao §to su ispi-
tiva¢, oprema, vrijeme ispitivanja ili uzorak.

U tu se svrhu medulaboratorijsko ispitivanje moze pla-
nirati n-faktorskim simetri¢nim (engl. fully-nested, [4])
ili n-faktorskim stupnjevitim (engl. staggered-nested,
[4]) modelom. Trofaktorski simetri¢éni model i ¢etvero-
faktorski simetri¢ni model prikazani su na slici 1.

U trofaktorskom modelu na slici 1. 4, j i kK mogu pred-
stavljati npr.: laboratorij (i), dan mjerenja (j) i (k) ispiti-
vanje. U tom se primjeru uzorak ispituje u uvjetima po-
novljivosti prvog dana i u uvjetima prijelazne preciznos-
ti drugog dana (promjena jednog parametra koji utjece
na ispitivanje, a to je vrijeme ispitivanja). Oprema i ispi-
tiva¢ su isti. Ispitivanje se moze planirati i drukéije, tj.
mijenjanjem nekoga drugog parametra preciznosti ovis-
no o svrsi ispitivanja, npr. da se umjesto vremena ispiti-
vanja promijeni ispitiva¢ ili oprema i sl. U cetverofak-
torskom modelu i, j, k, / mogu predstavljati npr. labora-
torij (7), dan (j), ispitiva¢ (k) i ispitivanje (/).

Analiza ovako osmiSljenih mjerenja provodi se meto-
dom ANOVA.

U primjeru koji smo naveli u trofaktorskom simetricnom
modelu srednje vrijednosti rezultata ispitivanja i-tog
laboratorija izracunate su prema izrazima:

- 1 - 1 i I
ij :g(ym 3 ¥, =5(y,~1 +y,-z),y:;2_yi (37)
1

gdje je:

i, i-ti  laboratorij koji je sudjelovao u medulaborato-

rijskom ispitivanju

Vi Vij2- rezultati ispitivanja dobiveni ispitivanjem j-tog
dana u uvjetima ponovljivosti

Vi - srednja vrijednost mjerenja j-tog dana (srednja
vrijednost mjerenja prvog dana y;, i srednja
vrijednost mjerenja drugog y;, )

Vi - srednja vrijednost mjerenja i-tog laboratorija

; - ukupna srednja vrijednost mjerenja p laborato-

rija koji su sudjelovali u ispitivanju.
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Slika 1.  Trofaktorski simetri¢ni model



E. Trogrli¢ i drugi

Medulaboratorijska ispitivanja

Rasponi se izraCunavaju iz jednadzbi:
Wi :‘yijl _yijZ‘ > Wi2) :‘yil _in“ (38)

Vazno je napomenuti, kada se zbog velikog odstupanja
isklju¢i neki rezultat laboratorija, zbog slozenosti racu-
na, potrebno je pri racunanju metodom ANOVA isklju-
Citi sve rezultate tog laboratorija.

Jednadzba ANOVA-e jest ras¢lanjeni zbroj kvadrata
odstupanja, SST:

=\2
SSTZZZZ(W - y) — SS0+SS1+SSe, (39)
i j ok
SS0 je zbroj kvadrata odstupanja izmedu laboratorija:

SSO= ZZ%(}I. —;jz _ 42@ _;jz -

i

(40)
— =\2
=4Ziwf—4pbﬂ
i
SS1 je zbroj kvadrata odstupanja unutar laboratorija:
SS1= ZZZ(J’U _yi)z =
i j ok (41)

SDNTEAES N
i g i

a SSe je zbroj kvadrata odstupanja pojedinog mjerenja u
uvjetima ponovljivosti:

SSe—ZZZk:(y,,-k —;,,)2 =%ZZW,§(1) . @
Lo i

Stupnjevi slobode za zbrojeve kvadrata SSO, SS1, SS2
su redom p-1, p i 2p. Zbrojeve kvadrata odstupanja pot-
rebno je podijeliti sa stupnjevima slobode da bi se dobi-
la sredina kvadrata odstupanja. Vrijednosti dobivene
ANOVA metodom prikazane su u tablici 5.

Procjena standardnih odstupanja (varijancija) s(zo), s(zl),

2 Lo 2 2 2 R
s, od ocekivanih o), o) i 0, moZe se izraCunati

Tablica 5. Rezultati ANOVA metode: faktori, zbrojevi kvadrata odstupanja,
stupnjevi slobode i procjena standardnih odstupanja za pojedine

faktore u modelu

iz korigiranih varijancija MS0, MS1 i MSe (tablica 5.):

s(zo) = % (MS0-MS1), (43)
s(zl) - % (MS1-MSe), (44)
sr2 =MSe. (45)

Procjena varijancije ponovljivosti S,2 , varijancije prije-
lazne preciznosti sf(l), ako se mijenja jedan parametar

(u navedenom primjeru vrijeme mjerenja), te procjena

varijancije obnovljivosti S}zg jesu: sr2
2 2 2
1) =5r +50) (46)

s%g = 5,2 + s(zl) + S(ZO) 47)

U normi [4] dane su jednadzbe za cetverofaktorski
simetri¢ni model.

Stupnjeviti n-faktorski model iziskuje manji broj mjere-
nja, ali je racun nesto sloZeniji.

U ovom su modelu rezultati mjerenja y;;;, y;;» dobiveni
u uvjetima ponovljivosti, na primjer, prvog dana, a y;,;
je rezultat dobiven u uvjetima prijelazne preciznosti drugog
dana. U stupnjevitom n-faktorskom modelu vazno je da
se vi§im stepenicama (0,1,...) pridjeljuju parametri koji
najvise utjeCu na sustavnu pogresku (npr. laboratorij,
ispitiva¢), a nizoj koji utjece slu¢ajnom pogreskom. U
normi [4] dane su jednadzbe za 3-faktorski, 4-faktorski,
S-faktorski i 6-faktorski stupnjeviti model. Poucan pri-
mjer nalazi se u ¢lanku [11].

5 Vrednovanje i primjena rezultata
5.1 Usporedba metoda ispitivanja

Kao primjer usporedene su metode A, B i C kojima se
ispituje udio klorida u betonu. Metoda A je normirana,
pa je u ovom primjeru izabrana za re-
ferentnu metodu s kojom se usporedu-
ju metode B i C. Metoda B je modifi-
cirana metoda A, a C je pojednostav-

' Zbroj Broj Sredina kvadrata Ocekivana vrijednost liena metoda pogodna za brzo odredi-
Faktori kvadrata | stupnjeva . sredine kvadrata . . . "
. odstupanja . vanje udjela klorida u betonu. Ispitiva-
odstupanja | slobode odstupanja - . .
> > > nja su provedena u vise laboratorija na
0 SSO p-1 MS0=SS0/(p-1) o, + 2O-(l) + 40-(0) referentnom uzorku koji sadrzi mase-
.. . o )
| 3s1 » MSI=SS1/p O_rz " 20_(21) ne koncve’ntracue klorida 0,071 % s ne
sigurnoséu U = 0,004 %, k= 2.
2 SSe 2p MSe=SSe/(2p) o’
Ukupno | SST 4p-1 _ _ Rezultati ispitivanja dani su u tablici 6.
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Tablica 6.  Rezultati ispitivanja za metode A, B i C. —ako je
F, ; ica SF. <F, ; i
Rezultati ispitivanja metode A, B i C rdonjagranica = Tr = r _ gornjagranica
Metod metode nemaju razlicitu
etoda .. .
tarlaboratorijsku t
A(referentna Metoda B Metoda C unutariaboratoryjsku preciznos
metoda) —ako je F,. <F. gopjagranica Metoda x
Broj laboratorija, p 7 6 11 ima bolju unutarlaboratorijsku pre-
Broj uzoraka n 2 2 2 .
- - - ciznost od metode A
Rezultati preciznosti
Srednja vrijednost m | 0,0649 0,0696 0,0583 —ako je F,>F, o agranica Metoda
Varijancija ponovljivosti s,> | 0,00001192 0,00000061 0,00000850 A ima bolju untarlaboratorijsku pre-
Medulaboratorijska | - 06003697 | 0,0000359 0,00006284 ciznost od metode x.
varijancija s
Varijancija obnovljivosti sg* | 0,00004888 0,00000420 0,00007134
Stand. dev. ponovljivosti s, | 0,00345 0,00078 0,00292 Rezultati usporedbe unutarlaboratorij-
Stand. dev. obnovljivostisg | 0,00699 0,00205 0,00845 ske preciznosti prikazani su u tablici 7.

5.1.1 Usporedba unutarlaboratorijske preciznosti

Za usporedbu unutarlaboratorijske preciznosti metoda,
s,, primjenjuje se F-test:

2
Six

F, ==, (48)
SrA

gdje je x metoda B ili C.

Pri tome se vrijednost F, usporeduje s grani¢nim vri-
jednostima koje se racunaju na sljede¢i nacin:

Fr_donja—granica = Fa/2 (fl ’ f2 )’ (49)

Frﬁgarnja—gmnica = F(l—a/Z) (ﬁ ’fZ) (50)
edie su F,,(f1,/2) i Fi_as2)(fi.f2) funkeije F-

razdiobe sa stupnjevima slobode f; = p,(n, —1) i
fHr=py (n y —l). a je razina znacajnosti provjere Cija je

vrijednost u ovom sluéaju, prema normi [7], jednaka
a=0,05.

F-razdioba se primjenjuje pri usporedbi varijancija [8].
Vrijednosti funkcije F su tabelirane [9] za razliCite
vrijednosti f] i f; i razli¢ite kvantile te razdiobe (u ovom
slucaju a /2=0,025 1 (1- a0 /2)=0,975). Za sazetiji tabli¢ni
prikaz rabi se svojstvo F-razdiobe:

1
Fun(fasfi)

Kriti¢ne vrijednosti F, tabelirane su samo za lijevi ili
desni kraj razdiobe. One druge lako se odreduju prema
gornjoj formuli.

Fu-a/2)(fi- f2)= (51)

Moguca su tri slucaja:
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Tablica 7. Rezultati usporedbe unutarlaboratorijske

preciznosti
Usporedba unutarlaboratorijske preciznosti
Metoda Metoda Metoda
A(referentna B C
metoda)
Stupanj slobode f;. 7 6 11
F, 1 0,051 0,713
Fridonjagranica 0,200 09176 0a266
Frjornja granica 4:995 571 19 49709
Komentar - bol]/';z od slicna A

5.1.2 Medulaboratorijska preciznost

Za usporedbu medulaboratorijske (ukupne) preciznosti
rabi se jednadzba:

s,zgx - [1 - l}vrzx
nx
Fp = X . (52)
SIZQA - (1 - ]srzA
Ry
Grani¢ne vrijednosti  F-razdiobe  (Fg donjagranica 1

FR gornjagranica ) definirane su kao u jednadzbama (49) i

(50), ali sa stupnjevima slobode f; =p,—11 f, =p,-1.

Moguca su tri slucaja:

- akoj e F R _donjagranica SFp<Fp _ gornjagranica 1€~
tode nemaju razli¢itu medulaboratorijsku preciznost

— akoje Fr < FR  donjagranica Metodax ima bolju ukup-
nu preciznost od metode A

— ako je Fy >F,

ukupnu preciznost od metode x.

ormjagranica 'MCt0da A ima bolju
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Rezultati usporedbe ukupne preciznosti prikazani su u
tablici 8.

Tablica 8. Rezultati usporedbe ukupne preciznosti

Usporedba ukupne preciznosti

Metoda A Metoda B Metoda C
Stupanj
slobode fz 6 > 10
Fp 1 0,091 1,563
FRidonja granica 07 172 0, 143 0,246
FRJgornja granica 5a820 5,988 5,461
Komentar - bolja od A slicna A
5.1.3 Usporedba istinitosti rezultata
Za usporedbu istinitosti, rabi se jednadzba:
5=|u—n (53)

gdje je o istinita vrijednost, u ovom primjeru 6 =0,071 %
mase uzorka (vidi to¢ku 5.1), a m opcéa srednja
vrijednost (vidi tocku 4.3). Kriti¢na vrijednost J racuna
se iz izraza:

2 S}zax - [1 - 1)53)(
nx

5. = . (54)
Px

n je broj mjerenja, p broj laboratorija sudionika, a s je

standardno odstupanje.

Tablica9.  Rezultati usporedbe istinitosti
Usporedba istinitosti
Metoda A Metoda B Metoda C
Apsolutna 0,0061 0,0014 0,0127
razlika 0
Kriticna 0,0019 0,0007 0,0015
razlika o .,
Minimum 0,0040 0,0040 0,0040
razlike 0
K . znatno beznacajno znatno
omentar odstupanje odstupanje odstupanje
Ako je 0 <9, , razlika izmedu opce srednje vrijednosti

1 istinite vrijednosti statisticki je beznacajna.

- Ako jed >0, , razlika izmedu opée srednje
vrijednosti 1 istinite vrijednosti statisticki je
znacajna. U tom slucaju:
> ako je 0<0, /2 metoda ne daje rezultate

znatno razlicite od istinite vrijednosti
> ako je 0>0, /2 metoda daje rezultate koji
znatno odstupaju od istinite vrijednosti
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[ je minimum razlike ocekivane 1 istinite vrijednosti.
U ovom je primjeru pretpostavljeno da je
0,, =U =0,004% mase uzorka. Rezultati su prikazani
u tablici 9.

5.1.4 Vrednovanje rezultata usporedbe

Iz tablica 6. do 9. vidi se da metoda B ima bolju unu-
tarlaboratorijsku preciznost i ukupnu preciznost od re-
ferentne metode A. Srednja vrijednost dobivena meto-
dom B je blizu istinite vrijednosti. Dakle, metoda B mo-
Ze se primijeniti kao alternativa metodi A.

Metoda C ima preciznost sli¢cnu metodi A. 1z tablice 10.
vidi se da obje metode (A i C) imaju znatnu pristranost
(odstupanje) i daju manju vrijednost udjela klorida,
posebno metoda C. Nakon istrazivanja mogucih uzroka,
nadeno je da je u metodi A propisana premala koli¢ina
vode za ispiranje ostatka u filtarskom papiru koji moze
zadrZavati znatnu koli¢inu kloridnih iona, $to je rezul-
tiralo manjom koli¢inom sadrzaja klorida. Za metodu C
se ustanovilo da ima sustavnu pogresku. Uz izmjene
postupka ispitivanja, metoda C moze biti dobra kao brzi
postupak ispitivanja.

5.2 Ocjena osposobljenosti laboratorija

5.2.1 Nacini ocjene osposobljenosti

Postoje tri tipa ocjene osposobljenosti laboratorija,
ovisno o tome postoji li referentni materijal za metodu
ili referentni laboratorij:

— kada referentni materijal postoji u dovoljnom broju
razreda moze se provesti ocjena i samo jednog
laboratorija

— kada postoji referentni laboratorij moze se ocijeniti
osposobljenost i samo jednog laboratorija

— kada ne postoji ni referentni materijal ni referentni
laboratorij, tada se provodi kontinuirana ocjena ospo-
sobljenosti laboratorija usporednim ispitivanjem (npr.
jedanput na godinu, jedanput u dvije godine i sl.).

5.2.2  StatistiCka analiza i kriteriji za ocjenu

e Apsolutna pogreska []prema normi [7] jest kriterij
prihvatljivosti rezultata ispitivanja kada se upotreb-
ljava referentni materijal:

5:‘}—49 /o%—(l—%jarz, (55)

gdje je y rezultat laboratorija (srednja vrijednost
rezultata ispitivanja), [ istinita vrijednost (referen-
tna vrijednost), n broj mjerenja, te o, 1 Opstan-

dardno odstupanje ponovljivosti i obnovljivosti labo-
ratorija.
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e Kada se ocjenjuje osposobljenost laboratorija uspo-
redbom s referentnim laboratorijem, kriterij prihva-
tljivosti jest, prema normi [7], apsolutna razlika D:

— - 1
D=y =722 a%—(l—;)af, (56)

gdje su y_l i E rezultat laboratorija i rezultat refe-
rentnog laboratorija, » broj mjerenja, a o, i o stan-

dardno odstupanje ponovljivosti i obnovljivosti labo-
ratorija.

e Za kontinuiranu ocjenu osposobljenosti laboratorija
medulaboratorijskim ispitivanjem, uporabljuje se Z-
test:

X -
Zi=H , (57)

s
\/sjzg —(1 —}lqjsrz

gdje je x; rezultat laboratorija i, X je opca srednja
vrijednost rezultata svih laboratorija, s je ukupno
standardno odstupanje (svih laboratorija).

Prema normi [10] kriteriji su sljededi:

— akoje |Z | <2 rezultat laboratorija je zadovoljavajuéi

— akoje 2< |Z | <3 rezultat laboratorija je upitan
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— akoje |Z | >3 rezultat laboratorija je nezadovoljavajudi.

6 Zakljucak

Medulaboratorijska ispitivanja trebaju biti jedna od kljuc-
nih aktivnosti osiguravanja kvalitete svakog ispitnog
laboratorija. Stoga je hvale vrijedan svaki pokusaj
laboratorija da se poveze s laboratorijima u Hrvatskoj ili
u susjednim drzavama.

Medulaboratorijska se ispitivanja moraju provoditi pre-
ma opceprihvaéenim pravilima i uputama, a dobra orga-
nizacija kljucna je za ispunjavanje njihove svrhe.

Da bi se omogucila slobodna trgovina u Europskoj uniji
i osiguralo povjerenje u rezultate ispitivanja koji mogu
biti usporedivi na zadovoljavajucoj razini, nuzno je sud-
jelovanje laboratorija u medunarodnim medulaboratorij-
skim ispitivanjima. U tu svrhu postoji baza EPTIS
(European Proficiency Testing Information System;
www.eptis.bam.de) koja nudi podatke o medulaborato-
rijskim ispitivanjima za razli¢ite materijale i proizvode
u specijaliziranim organizacijama koje ih organiziraju.

Kada rezultati medulaboratorijskih ispitivanja pokazu
da laboratorij nije zadovoljio kriterij prihvatljivosti, vaz-
no je pokrenuti popravne radnje uz analizu uzroka: um-
jeriti postojecu opremu, provjeriti metodu kontrolnim
uzorkom, ponovno sudjelovati u medulaboratorijskom
ispitivanju.
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