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Celem niniejszego dokumentu jest ujednolicenie sposobu postepowania przy
wyznaczaniu niepewnosci pomiarow i wynikow badan w ramach EA. W tym
celu, w niniejszym dokumencie zamieszczono wskazowki oraz zalecenia
odnosnie wyznaczania niepewnosci pomiarow i wynikow badan.
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1 WPROWADZENIE

Przewodnik Wyrazanie Niepewnosci Pomiaru (Guide to the Expression of
Uncertainty in Measurements — GUM) [1] jest uznany przez EA jako podstawowy
dokument dotyczacy niepewnosci pomiaru. Dlatego tez ogdlnie wymaga sie, aby
okreslone wytyczne lub zalecenia dotyczace wyznaczania niepewnosci w kazdej
dziedzinie objetej dziatalnoscig EA byty zgodne z GUM.

Powszechnie przyjmuje sie, ze GUM moze byC rowniez stosowany
w odniesieniu do badan, chociaz warto podkresli¢, ze istnieje istotna rdznica
pomiedzy procedurami pomiarowymi i procedurami badawczymi. Sama natura
niektérych procedur badawczych moze powodowac trudnosci w bezposrednim
wykorzystaniu GUM. W rozdziale 6 zamieszczone sg wskazowki odnosnie
postepowania w takich wypadkach.

Tam gdzie jest to mozliwe wymaga sie, aby akredytowane laboratoria badawcze
postepowaty zgodnie z GUM przedstawiajgc niepewnos$¢ zwigzang z wynikami
ilosciowymi. Podstawowym wymaganiem GUM jest stosowanie modelu
dotyczacego wyznaczania niepewnosci. Model ten powinien obejmowaé
wszystkie skltadowe, ktdére mogg znaczaco wptywaé na niepewnos¢ zwigzang
z wynikiem badania. Jednak istniejg sytuacje, kiedy niekonieczne jest tworzenie
szczegotowego modelu. W takich wypadkach zaleca sie stosowanie innych
uznanych wytycznych Ilub innych metod opartych, na przyktad, na
wykorzystywaniu danych z walidacji lub parametrow metody.

Akredytowane laboratoria badawcze opracowaty odpowiednie zasady
wspotpracy z klientami aby zapewniC, ze klient w petni wykorzysta ustugi
laboratorium. Klienci majg prawo oczekiwa¢, ze przedstawione przez
laboratorium sprawozdania z badan sag rzeczywiscie poprawne, uzyteczne oraz
wyczerpujgce. W zaleznosci od sytuacji, klienci mogg by¢ takze zainteresowani
wiasciwosciami jakosciowymi, a w szczegolnosci:

e wiarygodnoscig wynikow oraz ilosciowym okresleniem tej wiarygodnosci,
na przykfad poprzez podanie niepewnosci;

e poziomem zaufania do oswiadczenia o zgodnosci danego wyrobu, ktére
moze byC wnioskiem wynikajacym z wyniku badania wraz z podang
niepewnoscig rozszerzona.

Pozostate wtasciwosci jakosciowe, takie jak powtarzalnosc, precyzja posrednia
odtwarzalnosci, poprawnosé¢, odpornos¢ czy selektywnosé sg réwniez wazne dla
scharakteryzowania metody badawcze;.

Niniejszy dokument nie odnosi sie do wykorzystywania niepewnosci przy ocenie
zgodnosci. W zasadzie, jakos¢ wyniku badania nie odzwierciedla najlepszej
mozliwosci lub najmniejszej niepewnosci. W rozdziale 2 podany jest zakres
stosowania niniejszego przewodnika, a w rozdziale 3 przedstawiono deklaracje
polityki, przygotowang wspdlnie przez EUROLAB, EURACHEM i EA.
W rozdziatach 4, 5 i 6 przedstawiono odpowiednie omowienia. W rozdziale 4
przedstawiono krétkie streszczenie GUM. W rozdziale 5 streszczono istniejgce
wymagania wynikajgce z ISO/IEC 17025 [7] oraz strategie postepowania
dotyczacag wdrazania wyznaczania niepewnosci. W rozdziale tym omdwiono
réwniez pewne trudnosci zwigzane z wyznaczaniem niepewnosci w badaniach.
W rozdziale 6 wyjasniono, w jaki sposdb mozna wykorzystywac¢ dane otrzymane
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z walidacji oraz dane o parametrach metody do wyznaczania niepewnosci
w badaniach. Wymagania EA dotyczace podawania wynikow pomiarow sg
przedstawione w rozdziale 7. Wytyczne dotyczace stopniowego wdrazania
niepewnosci w badaniach sg podane w rozdziale 8. Korzysci z szacowania
niepewnosci zwigzanej z wartosciami otrzymanymi w badaniach ilosciowych sg
pokazane w rozdziale 9.

2 ZAKRES STOSOWANIA

Celem ninie;szego dokumentu jest przedstawienie zalecen dotyczacych
wyznaczania niepewnosci w badaniach ilosciowych. Kazde badanie, w ktorym
otrzymuje sie wartos¢ liczbowg dla danej cechy lub wielkosci mierzonej jest
nazywane badaniem ilosciowym. Wyznaczanie niepewnosci przy wzorcowaniu
jest opisane w dokumencie EA-4/02 [11].

3 DEKLARACJA POLITYKI

Ponizej podano fragment dokumentu ILAC-G17:2002 Wprowadzenie
problematyki niepewnosci pomiaru w badaniach w zwigzku z wejsciem do
stosowania normy ISO/IEC 17025 [15].

1. Zaleca sie, aby stwierdzenie dotyczace niepewnosSci pomiaru zawierato
informacje dostateczne dla celdw porownawczych;

2. GUM inorma ISO/IEC 17025 stanowiq podstawowe dokumenty, ale mogg byc
jeszcze niezbedne specyficzne interpretacje dotyczgce okreslonych dziedzin;

3. Obecnie bierze sie pod uwage tylko niepewno$¢ pomiaru w badaniach
ilosciowych. Strategia dotyczgca postepowania z wynikami badan jakosciowych
powinna zostac opracowana przez spotecznoS¢ naukowg;

4. Zaleca sie, aby podstawowym wymaganiem byfo albo oszacowanie niepewnosci
catkowitej, albo zidentyfikowanie gtownych sktadnikow wraz z probg oszacowania
ich wielkosci i wielkosci niepewnoSci ztozonej;

5. Podstawg do oszacowania niepewnosSci pomiaru jest wykorzystanie istniejgcej
wiedzy. Zaleca sie wykorzystanie danych eksperymentalnych (karty kontroli
jakosci, walidacja, badania okrezne, badania biegtoSci, certyfikowane materiaty
odniesienia, podreczniki itp.);

6. W przypadku stosowania metod standardowych mamy do czynienia z trzema
przypadkami:

* kiedy stosowana jest metoda standardowa, w ktorej podano wytyczne do
Szacowania niepewnosci, nie oczekuje sie od laboratorium badawczego nic
wiecej jak tylko postepowania zgodnie z procedurg szacowania niepewnosci
podang w opisie metody standardowej?;

+ jezeli norma podaje typowq niepewnoSC pomiaru dla wynikow badan,
pozwala sie laboratoriom obliczac tq wartosc, jezeli moggq wykazac petng
zgodnoS¢ z metodq badawczg;

" Termin wyznaczanie (ang. evaluation — przyp. tftumacza) zostat uzyty jako bardziej odpowiedni niz termin osza-
cowanie (ang. estimation — przyp. ttumacza). Wyznaczanie jest terminem bardziej ogéinym i ma zastosowanie do
réznych podej$é dotyczacych niepewnosci. Wyboru tego dokonano réwniez w celu zachowania zgodnosci ze
stownictwem stosowanym w GUM.

2 Laboratorium musi wykazac petng zgodnos¢ z metodami badan.
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+ jezeli norma podaje niepewnos¢ pomiaru rezultatow badania, nie wymaga
Si@ dalszych dziaiar’;z(’ek“ przypisu na poprzedniej stronie — przyp. ﬂumacza)_

Zaleca sie nie oczekiwac by laboratoria robity cos wiecej ponad uswiadomienie sobie
i zastosowanie informacji dotyczgcych niepewnosci podanych w normie, tj. obliczenie
odpowiedniej wartosci Ilub postepowanie zgodnie z odpowiednig procedurg
Szacowania niepewnoSci. Zaleca sie, aby normy zwierajgce metody badan byty
przegladane w odniesieniu do szacowania i Stwierdzania niepewnoSci rezultatow
badan i odpowiednio nowelizowane przez organizacje normalizacyjne.

7.

Wymagana gtebokoSC szacowania niepewnosci moze byC rézna w roznych
dziedzinach. Pod uwage nalezy wzigC nastepujgce czynniki:

¢+ powszechne rozumienie;

* wplyw niepewnosci pomiaru na rezultat (odpowiednioSc¢ okreSlenia);
+ odpowiednioSc;

* klasyfikacja stopnia doktadnosci w okresleniu niepewnos$ci pomiaru.

W pewnych przypadkach wystarczajgce moze by¢ podanie jedynie
odtwarzalnosci;

Kiedy oszacowanie niepewnoSci jest ograniczone, kazde sprawozdanie
dotyczgce niepewnosci musi to jasno podawac;

10. Zaleca sie nie opracowywanie nowych wytycznych wowczas, kiedy uzyteczne

4

wytyczne juz istniejg.
KROTKIE STRESZCZENIE PRZEWODNIKA GUM

Podane w przewodniku GUM zasady wynikajg z jasnych podstaw teoretycznych
i dzieki temu zapewniajg spojne oraz mozliwe do przenoszenia wyznaczanie
niepewnosci, a takze metrologiczng spdéjnosé pomiarowa. W ponizszych
akapitach przedstawiono zwieztg interpretacje podstawowych idei i koncepcji.

W przewodniku GUM mozna wskazaé trzy poziomy — sg to podstawowe
koncepcje, zalecenia i procedury wyznaczania niepewnosci. Zgodnos¢ wymaga
zaakceptowania podstawowych koncepcji i postepowania wedtug zalecen.
Podstawowa procedura wyznaczania przedstawiona w GUM — prawo propagacji
niepewnosci — moze by¢ stosowana do modelu liniowego lub modelu
aproksymacji liniowej (patrz opis ponizej). Procedura ta powinna by¢ stosowana
wszedzie tam gdzie jest to mozliwe, poniewaz jest prosta i tatwa do
wprowadzenia. Niemniej mozliwe jest, ze w pewnych przypadkach konieczne
moze by¢ stosowanie bardziej zaawansowanych metod, takich jak model
rozwiniecia  funkcji  wyzszego rzedu lub  propagacja  rozktadow
prawdopodobienstwa.

Podstawowymi koncepcjami w wyznaczaniu niepewnosci sa:

e wiedza o kazdej wielkosci, ktéra wptywa na wielko$¢ mierzong (mezurand
— przyp. ttumacza) z zasady nie jest petna i moze by¢ wyrazona w postaci
funkcji gestosci prawdopodobienstwa (PDF) (Probability Density Function —
przyp. ttumacza) wartosci dajgcych sie przypisa¢ do danego parametru na
podstawie tej wiedzy;

e oczekiwana wartos¢ tej funkcji PDF jest przyjmowana jako najlepsze
przyblizenie wartosci danej wielkosci;
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odchylenie standardowe tej funkcji PDF jest przyjmowane jako niepewnosé
standardowa zwigzana z tym oszacowaniem;

dana funkcja PDF jest oparta na wiedzy o wielkosci, o ktorej mozna
wnioskowaé na podstawie:

- powtarzanych pomiaréw — wyznaczanie typu A

- naukowej ocenie opartej na wszystkich dostepnych informacjach
o wszystkich mozliwych wptywach na zmiennos¢ danej wielkosci —
wyznaczanie typu B.

W niniejszym dokumencie przyjmuje sie, ze GUM jest oparty na:

e modelu sformutowanym na obliczeniu dotyczacym wzajemnego
powigzania wielkosci wejsciowych, ktére wptywajg na wielko$¢ mierzong;

e poprawkach wiaczonych do modelu na obliczanie systematycznych
wptywow; takie poprawki sg istotne dla uzyskania spojnosci z ustalonymi
odniesieniami (np. certyfikowane materiaty odniesienia — CRM'’s,
referencyjne procedury pomiarowe, jednostki Sl)

e podawaniu wyniku pomiaru w taki sposob, aby wyspecyfikowana byta
wartosc i ilosciowy wskaznik jakosci tego wyniku.

e podaniu, jezeli jest to wymagane, przedziatu obejmujgcego wynik pomiaru,
co do ktérego oczekuje sie, ze bedzie obejmowat znaczaca czes$¢ wartosci,
ktore moga byc¢ racjonalnie przypisane wielkosci mierzonej. Ten przedziat,
czesto okreslany terminem niepewnos¢ rozszerzona, jest niezmiernie
przydatnym ilosciowym wskaznikiem jakosci wyniku. Niepewnosc¢
rozszerzona jest czesto wyrazana jako wielokrotnoS¢ niepewnosci
standardowej. Wspdtczynnik wielokrotnosci w tym przypadku to
wspotczynnik rozszerzenia k (patrz rozdziat 7).

Proces wyznaczania niepewnosci obejmuje cztery etapy:

e Wyprowadzenie modelowego rownania pomiaru. Poniewaz, w zasadzie
jest to najtrudniejsza czesS¢ procesu wyznaczania niepewnosci, zaleca sie
wykorzystanie zaleznosci przyczynowo — skutkowych tgczacych wielkosci
wejsciowe z wielkoscig mierzona.

e Podanie funkcji gestosci prawdopodobienstwa (PDFs) dla wielkosci
wejsciowych do danego modelowego réwnania, jezeli bedg dostepne
informacje dotyczace tych wielkosci. W praktyce, w wielu wypadkach
potrzebne jest tylko okreslenie oczekiwanej wartosci oraz odchylenia
standardowego dla kazdej PDF, to jest najlepsze oszacowanie kazdej
wielkosci oraz niepewnosci standardowej zwigzanej z tym oszacowaniem.

e Propagacja niepewnosci. Podstawowa procedura (prawo propagacji
niepewnosci) moze by¢ stosowana do modelu liniowego lub modelu
aproksymacji liniowej, ma jednak pewne ograniczenia. Grupa Robocza
Wspolnego Komitetu do spraw Przewodnikbw w zakresie Metrologii
(JCGM) przygotowuje wytyczne dotyczace bardziej ogdlnej metody
(propagacja PDFs), ktore obejmujg prawo propagacji niepewnosci jako
specjalny przypadek.
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e Wyrazenie petnego wyniku pomiaru poprzez podanie najlepszego
oszacowania wartosci wielkosci mierzonej, zlozonej niepewnosci
standardowej zwigzanej z tym oszacowaniem oraz niepewnosci
rozszerzonej (Rozdziat 7).

W GUM [1] przedstawiono wytyczne dotyczace podawania petnego wyniku
pomiaru w rozdziale 7, zatytutowanym ,Podawanie niepewnosci”’. Rozdziat 7
niniejszego dokumentu jest zgodny z zaleceniami GUM oraz podano w nim kilka
bardziej doktadnych wytycznych. Warto podkreslic, ze przewodnik GUM
dopuszcza wykorzystanie albo ztozonej niepewnosci standardowej uq(y), albo
niepewnosci rozszerzonej U(y), to jest potowa szerokosci przedziatu dla
okreslonego poziomu ufnosci, jako niepewno$¢ pomiaru. Tym niemniej, jezeli
stosuje sie niepewnos¢ rozszerzong, nalezy zawsze poda¢ wartos¢
wspotczynnika rozszerzenia k, ktory odpowiada wartosci U(y)/ uc(y).

W celu wyznaczenia niepewnosci zwigzanej z wielkoscig mierzong Y konieczna
jest tylko znajomosc:

e rownania modelowego, Y = (X3, .... Xn),
e najlepszego oszacowania x; dla wszystkich wielkosci wejsciowych Xj,

e niepewnosci u(x;) zwigzanych z x; oraz wspotczynnikow korelacji r(x;x;),
zwigzanych z x; i x;.

Najlepszym oszacowaniem x; jest wartos¢ oczekiwana danej funkcji PDF dla X,
gdzie u(x;) jest odchyleniem standardowym tej funkcji PDF, a r(x;, x;) jest
wspotczynnikiem kowariancji pomiedzy x; i x; oraz odchylen standardowych.

W celu ustalenia ztozonej niepewnosci standardowej u(y) zwigzanej z wynikiem
pomiaru, nie jest dodatkowo konieczna znajomosc¢ funkcji PDF. Natomiast przy
ustalaniu potowy szerokosci przedziatu dla okreslonego poziomu ufnosci, to jest
niepewnosci rozszerzonej, znajomos¢ PDF jest konieczna. W tym drugim
przypadku wymagana jest szersza wiedza, gdyz oba parametry, warto$é
oczekiwana i odchylenie standardowe nie spetniajg w petni funkcji PDF chyba,
ze wiadomym jest, iz mamy do czynienia z rozktadem Gaussa.

W rozdziale 7 podane sg wytyczne dotyczace obliczania niepewnosci
rozszerzonej w tych przypadkach, gdzie nie mozna zatozy¢ gaussowskiego
rozktadu funkcji PDF dla wielkosci mierzonej Y.

OMOWIENIE POJEC: POMIAR | BADANIE ILOSCIOWE
5.1 Wymagania

W zasadzie norma 17025 nie witacza nowych wymagan dotyczacych
niepewnosci pomiaru, ale traktuje o niej znacznie doktadniej niz poprzednie
dokumenty normatywne:

,»9.4.6 Szacowanie niepewnosci pomiaru

5.4.6.1 Laboratorium wzorcujgce Ilub laboratorium badawcze przeprowadzajgce
wtasne wzorcowania powinno mie¢ | SstosowacC procedure szacowania
niepewnosci pomiaru dla wszystkich wzorcowan i typow wzorcowan.

5.4.6.2 Laboratoria badawcze powinny mieC i stosowaC procedury szacowania
niepewnosci pomiaru. W pewnych przypadkach charakter metody
badawczej moze uniemozliwi¢ Sciste, metrologicznie | statystycznie
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uzasadnione, obliczenie niepewnoSci pomiaru. W tych przypadkach
laboratorium powinno przynajmniej starac sie zidentyfikowaC wszystkie
Skfadniki niepewnosci i racjonalnie je oszacowac oraz zapewnic, ze Sposob
przedstawiania wynikow nie daje btednego wrazenia odnosnie do
niepewnosci. Racjonalne oszacowanie powinno byC oparte na wiedzy
o0 mozliwoSciach metody oraz o zakresie pomiarowym | powinno
wykorzystywacC, na przyktad, wczesSniejsze doswiadczenie oraz dane
z walidacji.

UWAGA 1  Scisto$¢ szacowania niepewnoséci pomiaru zalezy od takich czynnikéw,
jak:

- wymagania zawarte w metodzie badawczej;

- wymagania klienta;

- Istnienie waskiego zakresu granic bedgcych podstawg do podjecia decyzji
0 zgodnosci ze specyfikacjq.

UWAGA 2 W przypadkach, gdy laboratorium wykonuje badania wedtug dobrze
znanej metody, w ktorej okreSlono graniczne wartosci gtownych zrodet niepewnoSci
pomiarow oraz sSposob prezentacji obliczonych wynikow i przedstawia te wyniki
wedtug instrukcji (patrz 5.10), uznaje sie, Zze spetnia ono wymagania niniejszego
rozdziatu.

5.4.6.3 Przy szacowaniu niepewnoSci pomiaru nalezy wzig¢ pod uwage wszystkie
Sktadniki niepewnosci, ktore sq istotne w danej sytuacji, z wykorzystaniem
odpowiednich metod analizy.

UWAGA 1  Zrédta sktadowych niepewnosci obejmujg, ale niekoniecznie
ograniczajg sie do tego, stosowane wzorce odniesienia i materiaty odniesienia,
stosowane metody i wyposazenie, warunki Srodowiskowe, wtaSciwosci i stan
obiektow poddawanych badaniu lub wzorcowaniu oraz wykonawce badania.

UWAGA 2 Przy szacowaniu niepewno$ci pomiaru z reguty nie bierze sie pod
uwage przewidywanego dtugoterminowego zachowania sie obiektu badanego i/lub
wzorcowanego.

UWAGA 3 Dalsze informacje mozna znalez¢ w ISO 5725 oraz w Guide to the
Expression of Uncertainty in Measurements (patrz bibliografia).”

5.2 Okreslone problemy zwigzane z wyznaczaniem niepewnosci w badaniu

Terminy ,wynik badania” i ,wynik pomiaru” odnosza sie do dwdch dobrze
zdefiniowanych poje¢. W metrologii stosuje sie stowo ,wielkos¢ mierzona”
(mezurand), tak jak zostato zdefiniowane w VIM [2, rozdziat 2.6], natomiast w
badaniach preferuje sie stowo ,whlasciwos¢”, tak jak zostato zdefiniowane w
normie 1ISO 3534-2 [6].

Wielkos¢ mierzona (VIM 2.6) Wiasciwosé (ISO 3534)
Wielkos¢ okreslona, stanowigca Cecha, ktéra pomaga odréznia¢ obiekty
przedmiot pomiaru w danej populacji

Wielkos$¢é (mierzalna) (VIM 1.1) [przyp. tumacza — definicja podana w PN-ISO 3534-

. . . | 1:2002: Cecha charakterystyczna jednostki
Ce,Cha ZJa_WISka’ Cla*a i Iu.b Sl’.lb.StaanI,. umozliwiajgca jej identyfikacje lub zréznicowanie
ktdrag mozna wyr6zniC jakosSciowo i | jednostek w danej populaciji.

A dlaéel UWAGA — Wiasciwo$¢ moze byé wiasciwoscig mierzalng
wyzhaczyc llosciowo (liczbowa) lub wiasciwoscig jakosciowag (atrybutowa)]
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Roznica w terminologii wykorzystywanej w ,pomiarach” i ,badaniach” bedzie
lepiej rozumiana, jezeli dokonamy porownania definicji dotyczacej realizacji tych

dwoch operaciji:

Pomiar (VIM 2.1)
Zbiér operacji majacych na celu
wyznaczenie wartosci wielkosci.

Badanie (ISO/IEC Guide 2 [3])
Dziatanie techniczne, ktére polega na
okresleniu jednej lub wielu wtasciwosci

danego wyrobu, procesu lub ustugi,
zgodnie z ustalong procedura.

Wielkos¢ mierzona zdefiniowana w stowniku VIM jest zatem szczegoinym
przypadkiem wtasciwosci zdefiniowanej w ISO 3535 (powinno by¢ ISO 3534,
btad oryginatu — przyp. ttumacza) w sensie tego, ze dobrze zdefiniowana
wiasciwo$¢ moze by¢é uwazana jako wielkos¢ mierzona. W szczegdlnosci
wiasciwos¢ ilosciowa jest ,wielkoscig” w definicji VIM, a w trakcie realizacji
badania wartos¢ wielkosci bedzie okreslana przez pomiar. Z tego wynika, ze
mozna oczekiwac, iz cechy wynikédw pomiaréw i ilosciowych wynikow badan
bedg identyczne. Oprdcz tego, w obu wypadkach istotna jest odpowiednia
definicja wielko$ci mierzonej lub odpowiednia definicja witasciwosci. Tutaj
,odpowiednia” oznacza dostatecznie doktadna i odnoszaca sie do procesu
mierzenia lub badania, i czasami odnoszaca sie réwniez do dalszego
wykorzystania wyniku.

Tym niemniej jednak, w praktyce pomiarowej wystepujg zasadnicze réznice (jak
to jest widoczne przy wzorcowaniu i badaniu), a te rdznice wptywajg na
postepowanie przy wyznaczaniu niepewnosci:

Proces pomiaru zwykle daje wynik, ktéry z zasady jest niezalezny od metody
pomiaru poza réoznymi niepewnosciami zwigzanymi z ré6znymi metodami. Na
przyktad, mozna oczekiwa¢, ze wartos¢ temperatury wskazywana przez
termometr rteciowy i platynowy termometr oporowy bedzie taka sama
(w zakresie okreslonym przez zwigzane z nimi niepewnos$ci), ale niepewnosc¢
zwigzana z pierwszg wartoscig bedzie znacznie wieksza niz ta zwigzana
z druga.

Wynik badania zwykle zalezy od metody i od okreslonej procedury
wykorzystanej do wyznaczenia wiasciwosci, czasami silnie. Ogdlnie rzecz
ujmujgc, rézne metody badawcze mogg dawacé rézne wyniki, poniewaz
wiasciwos$¢ jest niekoniecznie dobrze zdefiniowang wielkoscig mierzona.

W trakcie realizacji procedur pomiarowych, nalezy utrzymywac¢ standardowe
wartosci warunkéw srodowiskowych i realizacji albo nalezy je mierzy¢ w celu
zastosowania wspofczynnikdw korygujacych, aby mozna byto podac wyniki
odniesione do warunkéw standardowych. Na przyktad podczas pomiarow
wymiarow nalezy mierzy¢ temperature obrabianego przedmiotu, aby mozna byto
skorygowa¢ wyniki o wspofczynnik wynikajacy z rozszerzalnosci cieplnej
materiatu, a podczas pomiaréw przeptywu gazu cisnienie i temperatura powinny
by¢ albo utrzymywane w wyspecyfikowanych wartosciach albo mierzone
i wykorzystane jako podstawa dla korekcji.

Metody badawcze sa czesto zdefiniowane przez konwencje. Konwencje te
odzwierciedlajg rézne zwigzki lub cele:
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e badanie musi by¢ reprezentatywne dla rzeczywistych warunkéw
uzytkowania wyrobu;

e warunki badania sg czesto kompromisem pomiedzy skrajnymi warunkami
uzytkowania;

e warunki badania powinny by¢ tatwe do odtworzenia w laboratorium;

e zaleca sie, aby warunki pojedynczego badania zapewniaty panowanie nad
zmiennoscig wynikow badan.

W celu osiggniecia ostatniego z podanych wyzej celéw okresla sie nominalne
wartosci i ich tolerancje dla istotnych warunkéw w badaniach. Czesto specyfikuje
sie temperature badania, np. 38°C+0,5°C. Niestety, nie wszystkie warunki moga
by¢ nadzorowane. Ten niedostatek wiedzy wprowadza zmienno$¢ w wynikach.

Pozadang cechg metody badawczej jest mozliwos¢ panowania nad takg
Zmiennoscia.

W przypadku badan, do wyrazania wynikow wykorzystuje sie wskaznik (taki jak
wielkos¢ fizyczna). Na przyktad, czas zaptonu jest czesto wykorzystywany jako
wskaznik w badaniach palnosci. Niepewnos¢ zwigzana z pomiarem czasu
zaptonu dodaje zmienno$¢ do wynikow badan. Wprawdzie ten udziat
w zmiennosci jest pomijalnie maty w stosunku do udziatéw wnoszonych przez
sam charakter metody i niekontrolowane warunki, to jednak zaleca sie
potwierdzenie tego aspektu.

Zaleca sie, aby laboratoria badawcze poddaty doktadnej analizie wszystkie
elementy metody badawczej oraz warunki panujgce podczas wykonywania
badan tg metodg w celu wyznaczenia niepewnosci zwigzanej z wynikiem
badania.

W zasadzie, model matematyczny opisujgcy procedure badawczg moze byé
ustalony zgodnie z tym, co zaproponowano w GUM. Jednak ustalenie modelu
moze by¢ niewykonalne z przyczyn ekonomicznych lub tez innych. W takich
przypadkach mozna zastosowa¢ podejscie alternatywne. W szczegdlnosci,
gtbwne Zrodta zmiennosci mozna czesto oceni¢ poprzez pordéwnania
miedzylaboratoryjne, jak podano to w normie ISO 5725 [8], ktore dajg
oszacowanie powtarzalnosci, odtwarzalnosci i (czasami) poprawnos¢ metody.

Pomimo omowionych powyzej roznic w terminologii, dla potrzeb tego
dokumentu, ilosciowy wynik badania jest traktowany jako wynik pomiaru
w rozumieniu stosowanym w GUM. Najistotniejszg roznicg jest to, ze
dostepnos$¢ wyczerpujgcego modelu matematycznego, ktory opisuje wszystkie
wplywy na wielkoS¢ mierzong, jest mniej mozliwa w badaniu. Dlatego tez
wyznaczanie niepewno$ci w badaniu moze wymagac¢ wykorzystania wynikéw
walidacji i charakteryzowania wtasciwosci metody, jak to opisano w rozdziale 6.

WYKORZYSTANIE DANYCH Z WALIDACJI | PARAMETROW METODY DO
WYZNACZANIA NIEPEWNOSCI

Zrédta danych z parametréw metody i z walidaciji

Zbadane wtasciwosci parametrow metod badawczych sg czesto istotne
W wyznaczaniu niepewnosci zwigzanej z wynikami (rozdziat 4). Jest to
szczegolnie prawdziwe, gdy wyniki podlegajg waznym i nieprzewidywalnym
wptywom, ktére najlepiej jest traktowac jako wptywy przypadkowe lub, gdy
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okreslenie wyczerpujgcego modelu matematycznego jest praktycznie
niemozliwe. Dane z parametrow metody bardzo czesto obejmujg rowniez
jednoczesny wptyw kilku Zrodet niepewnosci i ich wykorzystanie moze
odpowiednio upro$ci¢ proces wyznaczania niepewnosci. Informacje dotyczace
parametréw metody badawczej zwykle uzyskuje sie z:

e danych gromadzonych podczas walidacji i weryfikacji metod badawczych
przed wdrozeniem ich do stosowania w laboratorium,

e pordéwnan miedzylaboratoryjnych zgodnie z normag ISO 5725,

e danych gromadzonych podczas sterowania jako$cig badan (sg to na
przyktad probki kontrolne),

e programéw badania biegtosci jak to opisano w EA-3/04 [10].

W rozdziale tym przedstawiono ogolne wytyczne dotyczace zastosowania
danych z kazdego z tych zrédet.

6.2 Dane gromadzone podczas walidacji i weryfikacji metody badawczej przed
jej zastosowaniem

6.2.1 W praktyce, przydatnos¢ metody badawczej stosowanej do badan rutynowych
jest czesto sprawdzana w trakcie badan zwigzanych z walidacjg metody i jej
weryfikacjg. Zgromadzone w ten spos6b dane mogg dostarczy¢ informacji do
wyznaczania niepewnosci dla metod badawczych. Badania walidacyjne
dotyczace ilosciowych metod badawczych zwykle wyznaczajg niektore lub
wszystkie z opisanych ponizej parametrow:

Precyzja. Badania wewnatrz laboratorium pozwalajg wyznaczyC precyzje
w warunkach powtarzalnosci i w warunkach posrednich, najlepiej w okreslonym
przedziale czasu, przy udziale roznych analitykow i dla réznych rodzajow
obiektow badan. Wyznaczona precyzja procedury badawczej jest istotnym
sktadnikiem catkowitej niepewnos$ci, czy to wyznaczonej przez potaczenie
indywidualnych wariancji czy tez poprzez badanie zachowania sie catej metody
podczas jej realizacji.

Obciazenie (ang. bias — przyp. ttumacza). Obcigzenie metody badawczej jest
zwykle wyznaczane przez badanie odpowiednich materiatdbw odniesienia lub
prébek badawczych. Celem zwykle jest okreslenie i wyeliminowanie znaczacego
obcigzenia. Zazwyczaj niepewnos¢ zwigzana z okresleniem obcigzenia jest
waznym sktadnikiem niepewnosci catkowitej.

Liniowos¢. Liniowos¢ jest wazng wiasciwoscia metod uzywanych do
wykonywania pomiarow w ich zakresie. Czesto wykonuje sie korekcje znaczace;j
nieliniowosci  poprzez stosowanie nieliniowych funkcji  kalibracyjnych.
Alternatywnym rozwigzaniem, pozwalajgcym unikng¢ efektu nieliniowosci, jest
ograniczenie zakresu stosowania metody (do obszaru, w ktérym przebieg jest
liniowy — przyp. ttumacza). Zwykle dostateczne obliczenia dotyczgce wszelkich
pozostatych odchylen od liniowosci sg robione poprzez wykorzystanie danych
dotyczacych precyzji catkowitej. Jezeli odchylenia te sg nieznaczace
w poréwnaniu z niepewnosciami zwigzanymi z wzorcowaniem, nie wymaga sie
dalszego wyznaczania niepewnosci (zwigzanej z tymi odchyleniami — przyp.
ttumacza).
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Wykrywalno$¢. Dolna granica mozliwosci dziatania metody badawczej moze
zosta¢ ustalona. Otrzymana wartos¢ nie nadaje sie bezposrednio do
wyznaczenia niepewnosci. Niepewnos$¢ w rejonie dolnej granicy lub w jej poblizu
jest prawdopodobnie znaczna w poréwnaniu z warto$cig wyniku, co jest
przyczyng praktycznych trudnosci w ocenie i przedstawianiu niepewnosci.
Rekomenduje  sie  odpowiednig literature  dotyczacg  postepowania
i przedstawiania wynikow w tym obszarze [13].

Selektywnos¢ i specyficzno$é. Te pojecia dotyczg zdolnosci metody do
reagowania na wiasciwg wartoS¢ mierzong w obecnosci oddziatywan
przeszkadzajacych i sg szczegdlnie wazne w badaniach chemicznych.
Selektywnosc¢ i specyficznosc sa, jednakze, pojeciami jakosciowymi i nie dajg
bezposredniej informacji o niepewnosci, chociaz wptyw  efektow
przeszkadzajgcych moze w zasadzie by¢ wykorzystany w wyznaczaniu
niepewnosci [12].

Moc lub Odpornos¢. W wielu projektach metod lub protokotach walidacyjnych
wymaga sie, aby czuto$¢ wzgledem poszczegdlnych parametrow byta badana
bezposrednio. Dane odnosnie odpornosci mogg zatem dostarczy¢ informacii
dotyczacych wptywu waznych parametréw i sg szczegdlnie wazne w ustalaniu
czy dany wptyw jest znaczacy [13].

6.2.2 Zaleca sie, aby badania eksperymentalne parametrow metody byly
realizowane ostroznie. W szczegdélnosci:

e Reprezentatywnosc jest istotna: zaleca sie, aby na tyle na ile jest to
mozliwe, badania (parametrow metody - przyp. ttumacza) byly
prowadzone tak, zeby dostarczy¢ rzeczywisty przeglad liczby i zakresu
oddziatywan wystepujacych podczas normalnego stosowania metody, jak
rowniez obejmowaty przedziat wartosci i rodzaje probek w zakresie
metody. Oszacowania precyzji obejmujgce szerokg réznorodnos¢ zrodet
zmiennosci sg szczegolnie wiasciwe pod tym wzgledem.

e Wbodwczas, kiedy przewiduje sie wzajemne oddziatywania czynnikow,
zaleca sie zbadanie wptywéw tych oddziatywan. Mozna to uzyskaé albo
poprzez zapewnienie przypadkowego wyboru z réznych poziomow
wzajemnie oddziatywujgcych parametréw albo poprzez staranne
zaprojektowanie (tego elementu badania parametrow metody — przyp.
ttumacza), aby otrzymac¢ informacje dotyczace zaréwno wariancji jak
i kowarianciji.

e Przy ocenie catkowitego obcigzenia, wazne jest, aby stosowane materiaty

odniesienia i wartosci byly reprezentatywne dla materiatow rutynowo
badanych (w laboratorium — przyp. ttumacza).

Staranne zaprojektowanie eksperymentu jest nie do przecenienia, aby
zapewni¢, ze wszystkie majgce znaczenie czynniki zostaty nalezycie
uwzglednione i prawidtowo wyznaczone.

6.2.3 Ogdlne zasady stosowania danych z walidacji i parametréow do
wyznaczania niepewnosci sg podobne do tych, ktére majg zastosowanie i sg
wykorzystywane przy wyznaczaniu danych parametrow (p. wyzej). Tym
niemniej, mozliwe jest, ze dostepne dane z parametrow metody nie obejmag
wszystkich sktadowych. W zwigzku z tym konieczne bedzie dodatkowe
oszacowanie. Typowe procedury stosowane w tym celu sg nastepujace:
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Utworzenie listy istotnych zrodet niepewnosci. Zazwyczaj wygodnie jest
wigczy¢ wszystkie mierzone wielkosci, ktore sg state w czasie badania
oraz wigczy¢ odpowiednie sktadniki precyzji do obliczen dotyczacych
zmiennosci poszczegodlnych pomiaréw lub metody badania jako catosci.
Diagram przyczynowo skutkowy [13] jest bardzo wygodnym sposobem do
zreasumowania zrodet niepewnosci pokazujagcym ich wzajemne
oddziatywanie na siebie i wskazujgcym ich wptyw na niepewnos¢ zwigzang
z wynikiem.

Zebranie dostepnych danych o parametrach metody i z wzorcowania
(kalibraciji).

Sprawdzenie, aby stwierdzi¢, ktére zrédta niepewnosci sg wiasciwie
obliczone dla dostepnych danych. W zasadzie nie zawsze konieczne jest
uzyskanie oddzielnie oddziatywan wszystkich sktadowych; wowczas, gdy
kilkka oddziatywan wptywa na catkowita wartos¢ parametru, do obliczen
wszystkie one moga by¢ brane pod uwage tacznie. Dlatego tez dane
dotyczace precyzji obejmujgce szerokg rozmaito$¢ zrédet zmiennosci sg
szczegolnie uzyteczne, poniewaz czesto beda zawiera¢ wiele oddziatywan
jednoczesnie (ale nalezy zauwazy¢, ze zazwyczaj same dane dotyczace
precyzji s niewystarczajgce, chyba, ze wszystkie inne czynniki zostaty
ocenione i wykazano, ze sg one pomijalne).

Dla wszystkich zrodet niepewnosci, ktére nie sg nalezycie uwzglednione
w istniejgcych danych pomiarowych, albo nalezy szuka¢ dodatkowych
informacji w literaturze lub dostepnych dokumentach (certyfikaty,
specyfikacje wyposazenia itp.), albo zaplanowa¢ eksperymenty w celu
uzyskania wymaganych dodatkowych danych.

6.3 Poréwnania miedzylaboratoryjne parametrow metod badawczych zgodnie
z ISO 5725 lub rbwnowaznym dokumentem normatywnym

6.3.1 Porownania miedzylaboratoryjne prowadzone zgodnie z ISO 5725 zwykle
dostarczajg informacji o warto$ci odchylenia standardowego powtarzalnosci s,
i odchylenia standardowego odtwarzalnosci sg (oba pojecia sg zdefiniowanie w
ISO 3534-1 [5]) oraz mogg zapewni¢ oszacowanie poprawnosci (wyznaczonej
jako obcigzenie wzgledem znanej wartosci odniesienia). Zastosowanie tych
danych do wyznaczenia niepewnosci w badaniu jest przedyskutowane
szczegotowo w ISO TS 21748 [9]. Podstawowe zasady sg nastepujace:

i)

Ustalenie zwigzku danych odnoszacych sie do parametréw metody z
wynikami  pomiarow  z poszczegdlnych  proceséw  pomiarowych.
W rozdziale 6.2 tego dokumentu przedstawiono szczegdty wymaganego
postepowania.

Ustalenie zwigzku danych odnoszacych sie do parametréw metody z
obiektem badania poprzez zidentyfikowanie réznic w postepowaniu z
prébka, pobieraniu probek Iub oczekiwanego poziomu odpowiedzi
pomiedzy obiektem badania laboratorium a obiektami badan
wykorzystywanymi we wspdlnym badaniu. Konieczne moze byé¢
skorygowanie  odchylenia  standardowego  odtwarzalnosci, aby
uwzgledni¢, na przykfad, zmiany w precyzji zaleznie od poziomu
odpowiedzi.
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ii)

iv)

Identyfikacja i obliczenie dodatkowych niepewnosci zwigzanych
z czynnikami nieuwzglednionymi w odpowiednim stopniu w poréwnaniu
miedzylaboratoryjnym (patrz 6.3.2).

Wykorzystanie zasad podanych w GUM w celu potaczenia wszystkich
istotnych sktadowych niepewnosci, tacznie z odchyleniem standardowym
odtwarzalnosci (w razie koniecznosci skorygowanym), kazdg
niepewnoscig zwigzang ze sktadnikiem obcigzenia pochodzgcym od
danego laboratorium dla tej metody badawczej oraz niepewnosciami
pochodzacymi od dodatkowych oddziatywan zidentyfikowanych w iii).

Powyzsze zasady sg odpowiednie w odniesieniu do metod badawczych, ktore
byly przedmiotem poréwnania miedzylaboratoryjnego. W odniesieniu do tych
przypadkow zaleca sie skorzystanie z ISO TS 21748 w celu znalezienia
szczegotdw odpowiedniej procedury. Wytyczne dotyczgce zastosowania danych
z porownan miedzylaboratoryjnych w badaniach chemicznych sg podane
w przewodniku EURACHEM/CITAC [12].

6.3.2 Dodatkowymi zrédtami (6.3.1 iii), ktére mogg wymagac¢ szczegdlnego
uwzglednienia sa;

Pobieranie probek. Badania wspolne rzadko uwzgledniajg etap pobierania
prébek. W wypadku, gdy stosowana w laboratorium metoda obejmuje
dzielenie probki lub wielkoScig mierzong jest wtasciwos¢ znacznego
obiektu (chodzi o duzg mase, objetosc lub wielko$¢ — przyp. ttumacza) na
podstawie niewielkiej probki, nalezy zbadaé wptywy pobierania probek
i uwzglednic¢ ich wyniki.

Przygotowanie probek. W wiekszosci badan (wspdlnych — przyp. ttumacza)
prébki sg ujednorodnianie i dodatkowo mogg byc¢ stabilizowane przed ich
rozestaniem (do uczestnikbw badah wspdlnych — przyp. ttumacza).
Koniecznym moze by¢ zbadanie i dodanie wptywow spowodowanych
przez specyficzne procedury przygotowania probek, stosowane
w laboratoriach.

Obcigzenie metody. Obcigzenie metody czesto jest badane przed lub
w trakcie poréwnan miedzylaboratoryjnych, kiedy to mozliwe, przez
poréwnanie z wynikami uzyskanymi metodami referencyjnymi lub wynikami
uzyskanymi podczas badan materiatow odniesienia. Wéwczas, kiedy samo
obcigzenie, niepewnosci standardowe zwigzane ze stosowanymi
wielkosciami odniesienia oraz niepewnos¢ standardowa zwigzana
z wyznaczonym obcigzeniem sg wszystkie mate w poréwnaniu
z odchyleniem standardowym odtwarzalnosci, nie ma potrzeby dalszego
uwzgledniania niepewnosci zwigzanej z obcigzeniem  metody.
W przeciwnym wypadku konieczne bedzie wziecie pod uwage
(niepewnoséci zwigzanej z obcigzeniem metody — przyp. ttumacza).

Zmiennos¢ warunkéw. Laboratoria uczestniczace w badaniach (wspdinych
— przyp. ttumacza) moga miecC sktonno$¢ do takiego postepowania, aby
wyniki uzyskiwa¢ w warunkach $rednich (Srodka — przyp. ttumacza)
zakresOw  warunkow  doswiadczalnych, co moze powodowac
niedoszacowanie przedziatow wynikdw mozliwych do uzyskania w zakresie
okreslonym w metodzie. Wowczas, kiedy te wptywy zostaty zbadane
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i wykazano, ze sa nieznaczace w catym dopuszczalnym zakresie, nie
wymaga sie dalszego ich uwzgledniania.

e Zmiany w rodzaju probki. Powinno sie uwzgledni¢ niepewnos¢ wynikajaca
z probek, ktorych wtasciwosci sg poza zakresem objetym przez badanie
(wspolne — przyp. ttumacza).

6.4 Dane z procesu sterowania jakoscig badan lub pomiaréw

6.4.1 Wiele badan lub proceséw pomiarowych podlega kontrolnym sprawdzeniom
opartym na okresowym pomiarze stabilnego, ale poza tym typowego, obiektu
badania w celu zidentyfikowania znaczacych odchylen od normalnego dziatania.
Zebrane w ten sposéb, w dtugim okresie czasu, dane sg wartosciowym zrédtem
danych do obliczania niepewnosci. Odchylenie standardowe takiego zbioru
dostarcza ztozonego oszacowania zmiennosci wynikajacej z wielu potencjalnych
zrodet zmiennych. Wynika z tego, ze odchylenie standardowe, traktowane
podobnie jak dane parametrow metody, (co zostato omodéwione wczesniej)
dostarcza podstaw do obliczania niepewnosci, ktéra bezposrednio uwzglednia
gtéwne zrédta zmiennosci. W przeciwnym wypadku obliczanie niepewnosci
wymagatoby indywidualnego obliczania od poszczegdlnych oddziatywan.

6.4.2. Dane ze sterowania jakoscig (QC) tego rodzaju w zasadzie nie bedg
obejmowaty dzielenia probki, oddziatywania wynikajacego z réznicy pomiedzy
obiektami badan, oddziatywan wynikajacych ze zmian w poziomie odpowiedzi
lub niejednorodnosci badanych obiektow. W zwigzku z tym dane ze sterowania
jakoscig powinny byc¢ ostroznie wykorzystywane w odniesieniu do podobnych
materiatdw i z nalezytym uwzglednieniem dodatkowych wptywdw, ktorych
racjonalnie mozna sie spodziewac.

6.4.3 Te skitadowe danych ze sterowania jakoscia, ktére sg podstawg odrzucenia
wynikow pomiaréw lub badan oraz wymagajg podjecia dziatan korygujacych,
zasadniczo powinny by¢ wyeliminowane ze zbioru danych przed wyliczaniem
odchylenia standardowego.

6.5 Dane z badan biegtosci

6.5.1 Celem badan biegtosci jest okresowe sprawdzenie osiggnie¢ laboratorium i sg
one najlepsze dla tego celu (EA-3/04 [10] oraz cytowane tam dokumenty).
Wyniki laboratoriow uzyskane w ramach badan biegtosci mogg by¢ odpowiednio
wykorzystywane do sprawdzenia wyznaczonej niepewnosci, jako ze niepewnosc¢
powinna by¢ zgodna z rozrzutem wartosci uzyskiwanych przez laboratorium
w ramach wielu rund badan biegtoSci.

6.5.2 W zasadzie, badania biegtoSci nie sg organizowane dostatecznie czesto tak,
aby mozliwe byto dobre oszacowanie realizowania metody badawczej wdrozonej
w konkretnym laboratorium. Dodatkowo, zwykle witasciwosci rozsytanych
obiektow badan, jak rowniez oczekiwany wynik bedg sie roznic (w
poszczegolnych rundach — przyp. ttumacza). W zwigzku z tym niezmiernie
trudno jest zgromadzi¢ reprezentatywny zbior danych dla dobrego
scharakteryzowania badanych obiektéw. Co wiecej, w wielu programach badan
biegtosci do oceny laboratoriow stosuje sie wartosci uzgodnione, co czasami
prowadzi do pozornie nieprawidtowych wynikbw dla poszczegolnych
laboratoriéow. W zwigzku z tym wykorzystanie badan biegtosci do wyznaczania
niepewnosci jest ograniczone. Tym niemniej, w szczegolnych wypadkach, gdy:
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e rodzaje badanych obiektow stosowanych w danym programie badania
biegtosci sg wtasciwe dla badanych rutynowo,

e wartosci przypisane w kazdej rundzie badan biegtosci sg spdjne
z odpowiednimi wartosciami odniesienia oraz

e niepewnos¢ zwigzana z wartoscig przypisang jest mata w poréwnaniu
z obserwowanym rozrzutem wynikow,

dyspersja statystyczna rdéznic pomiedzy warto$ciami podanymi przez
uczestnikdw i wartosciami przypisanymi otrzymana w powtarzanych rundach
daje podstawy do wyznaczenia niepewnosci wynikajacej z tych czesci procedury
pomiarowej, ktore wchodzg w zakres danego programu badania biegtosci.

6.5.3 Odchylenie systematyczne od spojnych wartosci przypisanych oraz wszystkie
inne zrédta niepewnosci (takie jak te odnotowane w zwigzku z wykorzystaniem
danych z poréwnan miedzylaboratoryjnych otrzymanych zgodnie z ISO 5725)
réwniez muszg by¢ wziete pod uwage.

6.5.4 Stwierdzono, ze wyzej wymienione podejscie nie jest powszechnie stosowane.
Najnowszy przewodnik EUROLAB [4] sugeruje, aby w pewnych warunkach dane
z badan biegtosci mogty mie¢ szersze zastosowanie w dostarczaniu wstepnego
oszacowania niepewnosci.

6.6 Znaczenie sktadowych niepewnosci

6.6.1 Nie wszystkie zrodla niepewnoéci zidentyfikowane podczas wyznaczania
niepewnosci bedg wnosity znaczacy udziat do niepewnosci ztozonej; faktycznie,
w praktyce mozliwe jest, ze wptywac bedzie tylko niewielka ich liczba. Te kilka
znaczacych zrodet niepewnosci wymaga oczywiscie starannego zbadania, aby
otrzymac rzetelne oszacowanie ich udziatu. Dlatego zaleca sie wykonaé
wstepne oszacowanie udziatu w niepewnosci poszczegolnych sktadowych lub
ich kombinacji, jezeli konieczne kierujgc sie rozsgdkiem, i zwraca¢ uwage na te,
ktore sg najbardziej znaczace.

6.6.2 Wazne jest, aby podczas decydowania, czy skladowa niepewnosci moze byé
pominieta, uwzgledni¢ ponizsze czynniki.

e Wzgledne wielkosci najwiekszej i najmniejszej sktadowej. Na przyktad
sktadowa, ktérej wartos¢ stanowi jedng pigta najwiekszej sktadowej, bedzie
miata jedynie 2 % udziatu w ztozonej niepewnosci standardowe;j.

e Wplyw na podawang niepewnos¢. Nieostroznym jest robi¢ przyblizenia,
ktére w sposdb istotny wptywajg na podawang niepewnosc lub interpretacije
wynikow.

e Uzasadnienie stopnia doktadnosci dotyczgcego wyznaczenia niepewnosci,
bioragcego pod uwage wymagania klienta, regulacji prawnych oraz innych
wymagan zewnetrznych zidentyfikowanych, na przyktad, podczas przegladu
umowy.

6.7 Wykorzystanie danych z wczesniejszych badan

W celu wykorzystania wynikdw wczesniejszych badan do wyznaczania
niepewnosci konieczne jest wykazanie wiarygodnosci stosowania rezultatow
wczesniejszych badan. Zazwyczaj bedzie to obejmowac:
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e Wykazanie, ze mozliwe jest uzyskanie precyzji pordwnywalnej do tej, jaka
byta uzyskana uprzednio.

e Wpykazanie, ze wykorzystanie danych dotyczacych obcigzenia otrzymanych
uprzednio jest uzasadnione; zazwyczaj poprzez oznaczenie obcigzenia
przy wykorzystaniu odpowiedniego materiatu odniesienia (przyktad, patrz
przewodnik ISO Guide 33 [4]), poprzez zadowalajagcy wynik
w odpowiednich  programach biegtosci lub innych  poréwnaniach
miedzylaboratoryjnych.

e Ciggte dziatania w ramach statystycznej kontroli z regularnym
wykorzystywaniem wynikéw probek w ramach sterowania jakoscig oraz
wdrozenie skutecznych procedur zapewnienia jakosci analitycznej.

W wypadku, gdy wymienione wyzej warunki sg spetnione i metoda jest
realizowana w okre$lonym zakresie analitycznym i dziedzinie stosowania,
w zasadzie akceptuje sie bezposrednie wykorzystanie danych z wczesniejszych
badan (tacznie z badaniami w ramach walidacji) przy wyznaczeniu niepewnosci
w danym laboratorium.

Dla metod wykorzystywanych w ramach okreslonego zakresu mozliwe jest
wykorzystanie wartosci odchylenia standardowego odtwarzalnosci Sg, jako
ztozonej niepewnosci standardowej wowczas, kiedy na poziomie zgodnosci
wykazano, ze podczas badan w ramach walidacji uwzgledniono wszystkie
zidentyfikowane zrodta niepewnosci lub wtedy, gdy wykazano, ze kazde
z pozostatych zrédet niepewnosci moze by¢ w uzasadniony sposob zaniedbane.

Jezeli sg jakiekolwiek znaczace zrédta niepewnos$ci, ktore nie zostaty
uwzglednione podczas badan w ramach walidacji, ich udziat musi by¢
wyznaczony indywidualnie i dodany do wartosci Sg, aby uzyskaé¢ wartosc
niepewnosci catkowitej.

PRZEDSTAWIANIE WYNIKOW BADAN ILOSCIOWYCH

W badaniach ilosciowych uzyskuje sie wynik liczbowy, a otrzymana wartos¢
liczbowa powinna by¢, o ile jest to mozliwe, wyrazona w jednostkach uktadu SI.
Jezeli wymagane jest podawanie wyniku wraz ze zwigzang niepewnoscia,
zaleca sie postepowac zgodnie z wytycznymi podanymi w tym rozdziale (patrz
ISO/IEC 17025 [7]).

Po wyznaczeniu niepewnosci rozszerzonej dla danego poziomu ufnosci (zwykle
95%), wynik badania y i przypisana mu niepewnos¢ rozszerzona U powinny by¢
podane w nastepujacy sposob: y + U wraz ze stwierdzeniem o poziomie ufnosci.
Stwierdzenie o poziomie ufnosci bedzie zalezne od natury rozktadu
prawdopodobienstwa; ponizej oméwiono kilka przyktadow.

Wszystkie ponizsze przyktady odnoszace sie do poziomu ufnosci 95%
wymagajg modyfikacji wowczas, kiedy wymagany jest inny poziom ufnosci.

7.1.1 Rozktad normalny

Z punktu widzenia zapewnienia przedziatu pokrycia przy 95% poziomie ufnosci
mozna w zasadzie bezpiecznie zatozy¢ rozktad normalny wéwczas, kiedy dla
wielkosci wejsciowych mamy model liniowy oraz ma zastosowanie jedna
z trzech podanych ponizej mozliwosci:

Grudzien 2003 wersja 00 Strona 18/28



EA 4/16 ¢ Wytyczne EA dotyczgce wyrazania niepewnosci w badaniach ilosciowych

1. Jest jedna, dominujgca sktadowa niepewnosci, ktéra wynika z rozktadu
normalnego, a odpowiednia liczba stopni swobody przekracza 30.

2. Trzy najwieksze sktadowe niepewnosci sg porownywalnej wielkosci.

3. Trzy najwieksze sktadowe sg poréwnywalnej wielkosci oraz efektywna liczba
stopni swobody3 przekracza 30.

W tych warunkach mozliwe jest sformutowanie nastepujacego stwierdzenia:

Podana niepewnosS¢ rozszerzona wynika z niepewnoSci Standardowej
pomnozonej przez wspofczynnik rozszerzenia k = 2, ktory dla rozktadu
normalnego zapewnia poziom ufnos$ci w przyblizeniu 95%.

Uwaga: NIE nalezy zaktadac¢, ze rozktad jest normalny, jezeli model pomiaru jest
znaczaco nieliniowy w zakresie pomiarowym, w szczegolnosci, jezeli
niepewnosci wielkosci wejsciowych sg duze w poréwnaniu z samymi
wielkosciami wejsciowymi. W tych warunkach konieczne jest odniesienie do
bardziej zaawansowanych zalecen, na przyktad podanych w GUM.

7.1.2 Rozktad t-Studenta

Rozktad t moze by¢ przyjety w przypadku, gdy spetnione sg podane powyzej
warunki dla rozktadu normalnego, ale liczba stopni swobody jest mniejsza od 30.
W tych warunkach mozna podac¢ nastepujace stwierdzenie (gdzie w miejsce XX
oraz YY nalezy wpisa¢ odpowiednie wartosci liczbowe):

Podana niepewnoS¢ rozszerzona wynika 2z niepewnosci Standardowej
pomnozonej przez wspotczynnik rozszerzenia k = XX, ktory dla rozkfadu t
z efektywng liczbg stopni swobody ver = YY zapewnia poziom ufnosci
w przyblizeniu 95%.

7.1.3 Dominujace skladowe (rozkiad nienormalny) przy wyznaczaniu
niepewnosci metoda typu B

Jezeli niepewnos$¢ zwigzana z wynikiem pomiaru jest zdominowana przez
sktadowg wynikajaca z wielkosci wejsciowej, ktora nie podlega rozktadowi
normalnemu oraz jest tak duza, ze rozktad normalny lub rozktad ¢t nie jest
otrzymywany wowczas, kiedy ta wielkosC¢ jest wigzana z pozostatymi
wielkosciami wejsciowymi, nalezy poswieci¢ szczegdlng uwage w celu
otrzymania wspotczynnika rozszerzenia, ktory zapewni poziom ufnosci w
przyblizeniu 95%. Dla modelu addytywnego, to jest wowczas, kiedy wielkosé
mierzona moze by¢ wyrazona jako liniowa kombinacja wielkosci wejsciowych,
PDF (funkcja gestosci prawdopodobienstwa — przyp. ttumacza) dla wartosci
mierzonej moze by¢ otrzymana poprzez powigzanie, tj. przenoszenie,
poszczegolnych PDF dla wielkoéci wejsciowych. Nawet w takim przypadku oraz
prawie zawsze, kiedy model nie jest liniowy konieczna matematyka jednakze
moze by¢ trudna. W praktycznym podejsciu robi sie zatozenie, ze rozktad
wynikowy w swojej postaci bedzie niewiele roznit sie od rozktadu dla sktadowe;j
dominujacej.

3 Efektywna liczba stopni swobody moze byé oszacowana jednym z trzech podanych ponizej sposobow:
biorac efektywny stopien swobody dla pojedynczej, dominujacej skladowe;j
stosujac wzor Welch-Satterthwaite, opisany w GUM oraz w dokumencie EA-4/02
(w przyblizeniu) przez wziecie liczby stopni swobody dla najwiekszej sktadowej
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W wielu wypadkach mozliwe jest przyporzadkowanie rozktadu prostokatnego dla
dominujgacej wielkosci wejsciowej, ktorej rozktad nie jest normalny. W takim
wypadku rozktad prostokatny moze zatem byC przyporzadkowany wielkosci
mierzonej. Niepewno$¢ rozszerzona na poziomie ufnosci 95% moze byé
otrzymana poprzez pomnozenie wartosci niepewnosci ztozonej przez wartos¢
0,96 V3 = 1,65. W tych warunkach mozna podaé nastepujace stwierdzenie:

Podana niepewnoS$c¢ rozszerzona jest zdominowana przez pojedynczg sktadowg
niepewnosci, dla ktorej zostat przyporzgdkowany prostokagtny rozktad
prawdopodobienstwa. Wspétczynnik rozszerzenia o wartosci 1,65 (= 0,96 \3)
zastat zastosowany dlatego, zeby otrzymac poziom ufnosci w przyblizeniu 95%.

Dla celéw niniejszego dokumentu rozumie sie, ze okreslenie w przyblizeniu
oznacza efektywnie lub dla wiekszosSci celow praktycznych.

Zaleca sie réwniez podanie odniesienia do metody, jaka wyznaczono
niepewnosc¢.

W wypadku niektérych badan moze by¢é niemozliwe wyznaczenie w sposob
metrologicznie uzasadniony liczbowych wartosci dla kazdej skladowej
niepewnosci; w takiej sytuacji sposéb podawania informacji o niepewnosci musi
by¢ taki, ze jest to jasne. Na przyktad, jezeli niepewnos$¢ jest oparta wytgcznie
na powtarzalnosci bez uwzglednienia innych czynnikow, to wéwczas nalezy to
podad.

Jezeli nie uwzgledniono w petni niepewnosci pobierania probek, nalezy to
jednoznacznie stwierdzi¢, ze wynik i zwigzana z nim niepewnos¢ odnoszg sie
jedynie do badanej probki i nie moze dotyczy¢ Zzadnej partii (produktu — przyp.
ttumacza), z ktérej prébka mogta by¢ pobrana.

Liczba miejsc dziesietnych podawanej wartosci liczbowej niepewnosci powinna
zawsze odzwierciedla¢ rzeczywiste mozliwosci pomiarowe. Z punktu widzenia
proceséw dotyczacych wyznaczania niepewnosci rzadko mozna uzasadni¢
podawanie wiecej niz dwoch miejsc znaczacych. Czesto wiasciwe jest jedno
miejsce znaczace. Analogicznie zaleca sie, aby wartos¢ liczbowa wyniku byta
zaokraglana w taki sposob, ze ostatnia cyfra dziesietna odpowiada ostatniej
cyfrze niepewnosci. W obu wypadkach mogg by¢ stosowane normalne zasady
zaokraglania liczb.

Na przyktad, jezeli otrzymano wynik 123,456 jednostek i rezultat wyznaczenia
niepewnosci wyniost 2,27 jednostek, wykorzystanie dwoch cyfr znaczacych da
zaokraglone wartosci 123,5 jednostek + 2,3 jednostki.

Wynik badania powinien by¢ zwykle wyrazony w postaci y + U. Niemniej moze
zaistnie¢ sytuacja, gdy wartosci gornej i dolnej granicy przedziatu niepewnosci
réznig sie miedzy soba, na przyktad wtedy, gdy wystepujg btedy typu cosinus.
Jezeli te roznice sg mate, wowczas najbardziej praktycznym podejsciem jest
podawanie niepewnos$ci rozszerzonej jako = wiekszy z dwdch przedziatow.
Jezeli jednak wystepuje duza réznica miedzy gorng i dolng wartoscia, zaleca sie
oddzielne ich wyznaczenie i podanie. Mozna to uzyskac, na przyktad, poprzez
okreslenie najkrotszego przedziatu pokrycia na zgdanym poziomie ufnosci
w PDF dla wielkosci mierzone;j.

Na przyktad, dla niepewnosci +6,5 jednostek i —6,7 jednostek mozna w celach
praktycznych podac proste okreslenie + 6,7 jednostek. Jednakze, jezeli bedg
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wartosci +6,5 jednostek oraz —-9,8 jednostek, wowczas zaleca sie podanie
osobno, tj. +6,5 jednostek; —9,8 jednostek.

8. STOPNIOWE WDRAZANIE PROBLEMATYKI NIEPEWNOSCI

Wiadomo, ze wiedza dotyczgca modelowania matematycznego oraz okreslania
réznych czynnikow wptywajacych jest ogdlnie r6zna w odniesieniu do réznych
dziedzin badan.

Ten czynnik nalezy bra¢ pod uwage podczas wdrazania normy ISO/IEC 17025.
W zasadzie nie mozna oczekiwaé, ze laboratoria podejmag prace naukowe
w celu oceny niepewnosci zwigzanych z ich pomiarami i badaniami. Zaleca sie
zatem, aby odpowiednie wymagania jednostki akredytujacej byty zawsze
dostosowane do aktualnego stanu wiedzy w odpowiednich dziedzinach badan.

Jezeli brak jest matematycznego modelu jako podstawy do wyznaczenia
niepewnosci pomiaru, laboratorium moze

e okresli¢ te wielkosci i parametry, dla ktdérych spodziewa sie znaczacego
wptywu na niepewnos¢ i oszacowac ich udziat w niepewnosci catkowite;j;

e wykorzysta¢ dane dotyczace powtarzalnosci lub odtwarzalnosci, ktore
mozna pozyska¢ z zapisow dotyczacych walidacji, wewnetrznego
sterowania jakoscig badan lub porownan miedzylaboratoryjnych;

e odwota¢ sie do danych lub procedur zamieszczonych w odpowiednich
normach opisujgcych badanie;

e laczyC podane powyzej podejscia.

Zaleca sie, aby laboratoria staraly sie doskonali¢ swoje wyznaczania
niepewnosci, jezeli jest to mozliwe, biorgc pod uwage:

e najnowsze dane pochodzace z wewnetrznego sterowania jakoscig badan,
w celu rozszerzenia bazy statystycznej do szacowania niepewnosci;

e nowe dane z udziatu w poréwnaniach miedzylaboratoryjnych lub badaniach
biegtosci;
e nowelizacje istotnych norm;

e okreslone dokumenty zawierajgce wytyczne dla okreslonych dziedzin
badan.

Konsekwentnie, jednostki akredytujace powinny by¢ w stanie modyfikowac
swoje wymagania dotyczace niepewnosci pomiaru, odpowiednio do rozwoju
wiedzy w tym obszarze. W dtuzszym okresie czasu, roznice dotyczgce wymagan
w stosunku do réznych dziedzin i tego jak wyznaczac niepewnosc¢ pomiaru bedg
sie zmniejszaty. Tym niemniej zaleca sie, aby laboratoria wybieraty najbardziej
odpowiednie podejscie dla swoich dziedzin i wyznaczaty niepewno$¢ pomiaru
w takim stopniu, na ile jest to wlasciwe do zamierzonego uzycia.

9 KORZYSCI ~ DLA LABORATORIOW PLYNACE Z WYZNACZANIA
NIEPEWNOSCI

Istnieje wiele korzysci zwigzanych z wyznaczaniem niepewnosci pomiaru
w badaniach, chociaz czesto to zadanie zajmuje wiele czasu.
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e Niepewnos¢ pomiaru pomaga w sposoéb ilosciowy w waznych problemach,
takich jak sterowanie ryzykiem i wiarygodnos¢ wynikow badania.

e Stwierdzenie dotyczace niepewnosci pomiaru moze reprezentowac
bezposrednig korzys¢ w konkurencyjnosci poprzez wartos¢ dodang i
znaczenie dla wyniku.

e Wiedza o ilosciowych wptywach pojedynczych wielkosci na wynik badania
podwyzsza pewno$¢ metody badawczej. Srodki korygujace moga byé
wdrazane bardziej skutecznie iprzez to stawaC sie rowniez bardziej
efektywne pod wzgledem kosztow.

e Wyznaczanie niepewnosci pomiaru daje punkt wyjscia do optymalizacji
procedur badawczych poprzez lepsze rozumienie procesu badawczego.

e Klienci, tacy jak jednostki certyfikujace wyroby, potrzebujg informac;ji
dotyczacych niepewnosci zwigzanej z wynikami, kiedy potwierdzajg
zgodnos$¢ ze specyfikacjami.

e  Koszty wzorcowania mogg zosta¢ zmniejszone, jezeli podczas wyznaczania
niepewnosci moze by¢ wykazane, ze poszczegodlne wielkosci wptywajgce
(pochodzace od niepewnosci zwigzanej z wzorcowaniem — przyp. ttumacza)
nie majg istotnego udziatu w niepewnosci.
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