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STRESZCZENIE Zapewnienie jakosci jest czescig zarzadzania jakoscia, ukierunkowana na zapewnienie zaufania, Ze wymagania dotyczace jakosci beda
spetnione. Zapewnienie jako$ci mozna rozpatrywa¢ w sferze organizacji i zarzadzania laboratorium oraz w obszarze prowadzonej dziatalnosci
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WSTEP

Zapewnienie jakoS$ci jest czescia zarzadzania jakosScia ukie-
runkowang na zapewnienie zaufania, ze wymagania doty-
czace jako$ci bedg spetlnione. Zapewnienie jakosci mozna
rozpatrywaé w sferze organizacji i zarzadzania laboratorium
oraz w obszarze prowadzonej dziatalno$ci technicznej, tj.
w odniesieniu do konkretnych rodzajéw badan, technik ana-
litycznych, stosowanego wyposazenia.

Laboratoria higieny pracy wykonujace badania czyn-
nikéw szkodliwych w §rodowisku pracy powinny zadbad
o wiarygodno$¢ wynikéw tych badan, stosujac odpowiednie
metody zapewnienia jako$ci. Stosowanie takich metod jest
ponadto jednym z warunkéw otrzymania lub utrzymania
aktedytacji wg wymagan normy PN-EN ISO/IEC 17025:
2001 (1). Norma definiuje dziatania w sferze zapewnienia ja-
kosci, jako stosowanie wlasciwych form sterowania jakoscia
(Quality Control). W przypadku laboratoriéw higieny pracy
sterowaniem jakos$cig powinno si¢ obja¢ zaréwno pobieranie
proébek, jak i wykonywanie analiz laobratoryjnych. Sterowa-
nie jako$cig oznacza w praktyce opracowanie i wdrozenie
w laboratorium odpowiednich procedur i planéw moni-
torowania wiarygodnosci wynikéw badan, ktére powinny
uwzgledniaé:

wewnetrzne sterowanie jakoscig, realizowane za po-
mocg $rodkéw technicznych i materialéw odniesienia do-
stepnych w laboratorium,

zewnetrzne sterowanie jakoscia, realizowane w formie
poréwnan migdzylaboratoryjnych (tzw. badania biegltosci), or-
ganizaowanych przez instytucje wiodace w danej dziedzinie.

Opracowana w laboratorium procedura sterowania jako-

$cig powinna okreslaé:

uwarunkowania i zasady wyboru odpowiedniej metody
sterowania jakoscig w odniesieniu do wykonywanych badan
i pomiaréw (dan¢ metoda analityczng), w tym pobierania
prébek w srodowisku pracy,

zasady planowania z uwzglednieniem wybranej meto-
dy sterowania jakoscia, czgstosci i sposobu realizacji tego
planu,

okreslenie odpowiedzialnosci za podjecie decyzji i nad-
z6r podczas realizacji planéw oraz odpowiedzialnosci za
wykonanie wskazanych ustalef,

zdefiniowanie materiatu kontrolnego, w tym liczby pré-
bek kontrolnych, uzywanych w analizach laboratoryjnych,

wskazanie technik statystycznych, stuzacych do oceny
i weryfikacji danych,

ustalenie kryteriéw oceny z uwzglednieniem analizy
kierunkéw zmian,

sformutowanie zasad tworzenia zapiséw uzyskiwanych
wynikéw,

wskazanie wykorzystania wynikéw sterowania jako-
$cia.
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METODY WEWNETRZNEGO STEROWANIA JAKOSCIA

Wybér odpowiedniej] metody wewnetrznego sterowania
jakoscia moze by¢ uzalezniony od celu badania (zadania
pomiarowego), np.: wg wskazan normy PN-EN 482:2002
(2), wyposazenia pomiarowego i badawczego laboratorium,
zakresu wykonywanych badan w srodowisku pracy. W zakre-
sie tej czedci badania, ktéra wykonywana jest w laboratorium
i obejmuje przygotowanie prébki do analizy i wykonanie po-
miaru instrumentalnego, metody sterowania wewnetrznego
moga obejmowaé zaréwno oceng calego procesu analitycz-
nego jak i oceng tylko pomiaru instrumentalnego.

Jako material kontrolny w analizach laboratoryjnych
mozna stosowaé probki certyfikowanych materiatéw odnie-
sienia, dostepne w handlu, lub prébki materialu odniesienia
przygotowane w laboratorium. Prébki przygotowane w la-
boratorium, tzw. prébki domieszkowane (spiking) powinny
zawiera¢ badany czynnik (chemiczny) oraz rodzaj pochta-
niacza stosowanego do pobierania prébek, przewidzianego
w danej metodzie badawczej. Moga by¢ réwniez stosowane
wzorce pomiarowe analityczne do oceny jakosci i waznosci
krzywej wzorcowej w analizach instrumentalnych. Stoso-
wane moga by¢ réwniez tzw. préby Slepe, ktérych wyniki
analiz mogg $wiadczy¢ o czystosci uzywanych odczynni-
kéw, jak réwniez mogg by¢ wykorzystywane do obliczania
granicy wykrywalnosci lub oznaczania ilo$ciowego. Préby
§lepe moga stanowi¢ réwniez tzw. ,zerowe probki po-
bierania” lub inaczej ,,prébki transportowe”, stanowiace
probnik z medium pochtaniajacym w odpowiedni sposéb
zabezpieczone (w taki sam sposdb jak prébki pobrane do
badan) i transportowane razem z innymi prébkami przezna-
czonymi do badan w laboratorium. Stwierdzone znaczace
interferencje pochodzace z analizy ,,prébki transportowej”
moga by¢ podstawa do anulowania wynikéw badan préobek
pobranych w danym $rodowisku. Podczas wykonywania
czynnosci zwigzanych z pobieraniem prébek elementem
sterowania jako$cig bedzie roéwniez monitorowanie i za-
pisywanie na biezaco wskazan przyrzadéw pomiarowych,
np.: rotametréw. Wyniki monitorowania $§wiadczgce o nie-
dotrzymaniu warunkéw granicznych (niepewno$é) wskazan
tych przyrzadéw moga by¢ réwniez podstawa do przerwa-
nia czynnos$ci pobierania prébek i podjecia odpowiednich
dziatan korygujacych.

Jako metode wewnetrznego sterowania jakoscia uwaza
si¢ réwniez tzw. kalibracje wewnetrzng, najczesciej stoso-
wang w analizie laboratoryjnej technikg chromatografii
gazowej lub cieczowe;.

Kalibracja wewngtrzna polega na dodaniu wzorca ana-
litycznego do proébki przewidzianej do badania. Wzorzec
wewngtrzny umozliwia w sposéb bezposredni obliczenie za-
wartosci danego sktadnika w prébce, jednoczesnie daje gwa-
rancje wiarygodnosci uzyskanego wyniku. W tym przypadku
na wynik nie majg wplywu ewentualne niekorzystne warunki
pomiaru analitycznego, jak np.: nagla zmiana czulosci
przyrzadu (wspdtczynnika nachylenia krzywej wzorcowej),
ubytek mierzonej prébki. Stosujac kalibracje wewngtrzng

mozna ograniczy¢ stosowanie innych metod sterowania jako-
$cig analiz laboratoryjnych.

W analizach instrumentalnych, w ktérych podstawa
oznaczania iloSciowego jest wiasciwe odczytanie wynikow
z krzywej wzorcowej, istotne jest wprowadzenie odpowied-
niego planu i procedury statystycznej oceny jakosci tej krzy-
wej. Nalezy przyjac zasadg, ze krzywa wzorcowa zachowuje
charakter liniowy, opisany réwnaniem regresji typuy = a + bx.
W przypadku innego charakteru krzywej mozliwe sa prze-
ksztalcenia do postaci liniowej. Parametry rownania regresji
krzywej wzorcowej z jednej strony wykorzystywane sa do bez-
posrednich obliczen wynikéw badania danej prébki, z drugiej
za$ moga postuzy¢ do oceny jakosci tej krzywej i Sledzenia kie-
runkéw zmian w czasie. Parametry réwnania regresji oblicza
si¢ metoda najmniejszych kwadratéw wg réwnan:

b= (mzxiyi - zxiZYi
my xi- Q. x)

a=y-bx

gdzie:

X, - przyjmuje wartosci odpowiednich stgzen wzorcéw
zastosowanych do przygotowania krzywej wzorcowej (np.:
5-10 poziomdw stgzen).

y, - odpowiada sygnatom analitycznym tych wzorcéw.

X, ¥ - sg §rednimi arytmetycznymi odpowiednio danych
wartosci X, iy..

Ponadto oblicza si¢ réwniez wspdtczynnik korelacji ,,r”
$wiadczacy o przebiegu liniowosci krzywej:

D= %) (- Y)

V2 G- % D (- v

Oceniajac znaczenie i jako$é parametréw réwnania re-
gresji nalezy wziagé pod uwage, ze:
wspotczynnik przesunigcia ,,a” powinien przechodzié
przez pkt ,,0” osi wspdtrzednych, a ewentualne jego prze-
sunigcie moze $wiadczyé o wystapieniu statego btedu syste-
matycznego, spowodowanego np.: czystoscig odczynnikéw,
jakoscia przyrzadu pomiarowego, stosowanego w danej
analizie instrumentalnej;
wspolczynnik nachylenia ,,b”, czyli tzw. wspoétczynnik
kalibracyjny, wpltywa bezposrednio na wynik badania; sygnat
analityczny probki pobranej do badania powinien by¢ skory-
gowany przed obliczeniem stezenia sktadnika prébki o zna-
czaca warto$é wspotezynnika przesunigcia ,,a”;
statystyczng oceng znaczenia wspdlczynnika prze-
suniecia ,a” mozna przeprowadzi¢ obliczajac odchylenie
standardowe i przedzial ufnosci tego wspodtczynnika. Jesli
wspolczynnik przesunigceia jest wigkszy od zera, a przedziat
ufnosci obejmuje zero to z przyjetym prawdopodobien-
stwem np.: p = 0,95 mozna uznad, ze uzyskana doswiadczal-
nie rézna od zera warto$¢ wspdtczynnika przesunigcia jest
nieistotna statystycznie, tzn. wspétczynnik przechodzi przez
punkt zero;
podobnie ocena statystyczna wspdtczynnika nachylenia
opierac sie bedzie na analizie odchylenia standardowego lub
przedziatu ufnosci tego wspdtczynnika. Uzyskane w réznym
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czasie wartosci wspolczynnika nachylenia, np.: w wyniku ka-
libracji przeprowadzonej na tym samym przyrzadzie, przez
rézne osoby, przy uzyciu innych materialéw pomocniczych,
powinny miesci¢ si¢ w granicach przedzialu ufnosci weze-
$niej wyznaczonego wspdtczynnika nachylenia;

wspolczynnik nachylenia stosowany jest do obliczania
granicy oznaczania ilo§ciowego (metody analitycznej) dlate-
go tez wazne jest, aby wartos§¢ tego wspotezynnika nie zmie-
niala si¢ w czasie w sposéb znaczacy (statystycznie istotny);

wspdtezynnik korelacji ,,r” $§wiadczy o liniowosci danej
krzywej wzorcowej, a jego warto$é powinna sig utrzymywacé
w zakresie 0,998-1,000. W przypadku uzyskania nizszych
wartosci wspoétczynnika korelacji mozna obliczy¢ przedziat
ufnosci tego wspdtczynnika (p = 0,95), aby upewnié sie czy
wymagana przez nas warto$¢ miesci si¢ w tym przedziale;

ocena jakosci krzywej wzorcowej lub inaczej ocena
metody jej przygotowania moze byé wyrazona odchyleniem
standardowym s_= s /b lub wspdlczynnikiem zmiennosci
v_=s_/x. Odchylenie standardowe s, jest tzw. odchyleniem
standardowym resztowym punktéw doswiadczalnych (sygna-
téw analitycznych) uzyskanych podczas kalibracji:

S \/ny- a D y.-b D(x;y)

m- 2

Przyjmuje sig, ze warto$¢ wspélczynnika zmiennosci v_,
wyrazona w procentach nie powinna przekraczaé 3%.

Wewnetrzne sterowanie jakosci catego procesu analitycz-
nego moze by¢ zrealizowane poprzez analize prébek kontro-
Inych przygotowanych z wczesniej wymienionych materiatéw
odniesienia. Laboratorium powinno okresli¢ poziom we-
wnetrznego sterowania jakoscig. W przypadku dlugich serii
analiz tego samego sktadnika w danym dniu, moze stanowi¢
np.: co 20. probke w danej serii analiz. Poziom wewngtrzne-
go sterowania jako$ciag wynosi wéwczas 5%. W przypadku
krétkich serii analiz mozna ustali¢, Ze co najmniej jedna
prébka w tej serii bedzie probka kontrolna. Jezeli w prébce
wystepuje mieszanina wielu sktadnikéw, to prébke kontrolna
mozna przygotowaé tylko z jednego, wybranego sktadnika
takiej mieszaniny. Nie ma potrzeby stosowania prébek kon-
trolnych w sytuacji wykorzystania wzorca wewnetrznego.

Poza §ledzeniem zmienno$ci zwiazanych z analizami
laboratoryjnymi, wewngtrzne sterowanie jakoscia powinno
dotyczy¢ réwniez przyrzaddéw stosowanych do pobierania
prébek powietrza w terenie lub wykonywania pomiaréw
czynnikéw fizycznych. Ocena jakosci polega¢ bedzie na
sprawdzaniu i rejestrowaniu wskazan tych przyrzadow
przed i po pomiarze, sprawdzaniem i rejestrowaniem warun-
kéw $rodowiska (jesli moga mie¢ wplyw na praceg tych przy-
rzadow). Wplyw warunkéw srodowiska podczas transportu
lub przechowywania pobranych prébek powietrza mozna
ocenié przygotowujgc tzw. prébke transportowa (,,zerowa”
prébe poboru), ktéra poddaje si¢ analizie tacznie z prébkami
pobranymi do badan.

Sledzenie parametréw zmiennosci wewnatrzlaborato-
ryjnych moze by¢ prowadzone za pomoca tzw. kart kontrol-
nych, np.: kart typu Shewharta (3,4). Teoria kart kontrolnych
uznaje wystepowanie dwdch rodzajéw zmiennosci. Pierwsza
z nich jest zmiennoscig przypadkowa, powstala z przyczyn
losowych (bledy przypadkowe). Drugi rodzaj zmiennosci
przedstawia rzeczywista zmiang w procesie. Taka zmiana
moze byé przypisana jakims identyfikowalnym przyczynom,
ktére nie sg nicodlacznymi czesciami procesu analitycznego
i ktére moga, przynajmniej teoretycznie, by¢ wyeliminowane
(bledy systematyczne).

Karta kontrolna jest graficzng metoda prezentowania
i poréwnywania informacji, pochodzacych z ciagu prébek
reprezentujacych biezacy stan procesu analitycznego,
z granicami wynikajacymi z uwzglednienia jego zmiennosci
wiasnej.

Podczas stosowania kart kontrolnych mozliwe jest wysta-
pienie dwéch rodzajow bigdow.

Pierwszy z nich, zwany bledem pierwszego rodzaju
wystepuje wtedy, kiedy rozpatrywany proces analityczny
jest uregulowany, a jaki§ punkt pojawia si¢ poza granicami
kontrolnymi z przyczyn losowych. W rezultacie wnioskuje sig
nieprawidlowo, Ze proces jest nieuregulowany, co pociaga za
soba koszty dziatann zmierzajacych do znalezienia przyczyny
nieistniejacego problemu.

Drugi btad zwany jest btedem drugiego rodzaju. Wyste-
puje on wtedy, kiedy rozpatrywany proces analityczny jest
nieuregulowany, a wygenerowany punkt znajduje si¢ mig-
dzy granicami kontrolnymi z przyczyn losowych. W takim
przypadku wnioskuje si¢ nieprawidtowo, ze proces jest sta-
tystycznie uregulowany, co pociaga za soba ryzyko uznania
wynikéw nieprawidtowych. Jednakze ryzyko btgdu drugiego
rodzaju jest funkcja trzech czynnikéw: szerokosci granic kon-
trolnych, stopnia nieuregulowania procesu i licznosci probki.
Natura tych czynnikéw jest taka, ze wielko$¢ ryzyka btedu
drugiego rodzaju mozna ocenia¢ jedynie bardzo ogdlnie.

System Shewharta uwzglednia tylko btad pierwszego ro-
dzaju, a warto$¢ tego btedu wynosi 0,3% dla granic kontrol-
nych 36 (a w praktyce 3s). Oznacza to, ze istnieje prawdopo-
dobienistwo 99,7%, ze proces jest statystycznie uregulowany.
Zatem, karta kontrolna stanowi¢ bedzie metode ciagtego
sprawdzania statystycznej hipotezy zerowej, ze proces si¢
nie zmienia.

W laboratorium higieny pracy karty Shewharta moga
znaleZ¢ zastosowanie do monitorowania parametréw zmien-
nosci analiz laboratoryjnych w odniesieniu do oznaczanego
sktadnika prébki przy uzyciu danego przyrzadu pomiaro-
wego, okres§long metoda badania. Ponadto w kartach She-
wharta moga by¢ zapisywane wyniki sprawdzen przyrzadéw
pomiarowych, np.: przeplywomierzy, miernikéw hatasu, wag
analitycznych.

Zaklada sie, ze we wszystkich zastosowaniach kart kon-
trolnych zmienno$¢ wewnatrz prébki podlega rozkiadowi
normalnemu (Gaussa). Odchylenia od tego zalozenia beda
mialy niekorzystny wplyw na funkcjonowanie karty. W kaz-
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dym watpliwym przypadku zaleca si¢ testowanie danych na
btedy grube, jesli dane te maja stuzy¢é wyznaczaniu wartosci
normatywnych karty.

Wartosci normatywne stuza do wykreélania na karcie
linii centralnej (wartosci nominalne) i linii ostrzegawczych
i kontrolnych. Wynik analizy prébki kontrolnej zamieszcza
sic w karcie kontrolnej z zadanymi warto$ciami norma-
tywnymi i bada trendy miedzy kolejnymi wynikami analiz
prébek kontrolnych. Wartosci normatywne (Srednia, odchy-
lenie standardowe) obliczane sa po wykonaniu co najmniej
20 analiz materiatu kontrolnego. Otrzymane w ten sposéb
wartosci normatywne nanosi si¢ na karte i poréwnuje z nimi
wyniki nastgpnych analiz prébki kontrolne;.

Interpretacja kart Shewharta opiera si¢ na zalozeniu,
ze wyniki analiz prébek kontrolnych réznig si¢ jedynie
o wartosci losowe, rzadko wychodzg poza granice kontrolne.
Granice kontrolne stanowiag +3s, granice ostrzegawcze +2s.
Interpretacja kart Shewharta moze byé dokonana réwniez za
pomoca tzw. testéw konfiguracji (badanie trendéw), §wiad-
czacych o przyczynach wyznaczanych zmiennosci. W celu za-
stosowania testéw karte dzieli sie na 6 stref, z ktérych kazda
ma szeroko$¢ jednego odchylenia standardowego (ryc. 1).

Wedtugg Wheelera (4) mozna przyjaé 4 testy konfiguracji
i podjaé dziatania korygujace, gdy:

1) jeden wynik lezy poza granicami 3s;

2) dwa sposréd trzech kolejnych wynikéw leza po tej
samej stronie linii centralnej (wartosci naleznej) w obszarze
miedzy 2s i 3s;

3) cztery sposrdd pieciu kolejnych wynikéw leza po tej
samej stronie linii centralnej (wartosci naleznej) w obszarze
miedzy 1s1i 2s;

4) osiem kolejnych wynikéw lezy po tej samej stronie linii
centralnej, w obszarze do 1s.

W przypadku stwierdzenia niestabilnych wartosci wyzna-
czajacych zakres analityczny (roboczy) metody korzystne jest
opracowac karty kontrolne dla tego zakresu (ryc. 2). Meto-
da polega na: analizie prébek o dwdch réznych stezeniach
materiatu kontrolnego, odpowiadajacych np. 10 % i 90 %
zakresu roboczego metody. Prébki kontrolne analizuje si¢
tacznie z probkami rzeczywistymi zgodnie z ustalonym har-
monogramem.

Analizg konfiguracji przeprowadza si¢ jednoczesnie na
dwoch kartach wg kryteridéw opisanych przez Westgarda
stosujac nastepujace zasady (4,5):

Materiat kontrolny: Stezenie odniesienia:
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Ryc. 1. Karta kontrolna sredniej.
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Rye. 2. Karta Westgarda dwdch wartosci srednich zakresu analitycznego
metody (punkty zaczernione oznaczaja niekorzystna konfiguracjg).

1) jeden wynik na jednej karcie kontrolnej lezy powyzej 3s;

2) po jednym wyniku na obu kartach kontrolnych jedno-
czesnie leza migdzy 2s i 3s (bez wzgledu na znak);

3) dwa kolejne wyniki na jednej karcie kontrolnej znajdu-
ja si¢ pomigdzy 2s i 3s po tej samej stronie linii centralnej;

4) trzy kolejne wyniki na jednej karcie kontrolnej znajdu-
ja si¢ migdzy 1s i 2s po tej samej stronie linii centralnej;

5) po dwa kolejne wyniki na dwdch kartach kontrolnych
jednoczesénie leza migdzy 1s i 2s po tej samej stronie linii
centralnych;

6) dziewig¢ kolejnych wynikéw na jednej karcie kontrol-
nej znajduje si¢ migdzy 1s i 2s (bez wzglgdu na znak);

7) po pig¢ kolejnych wynikéw na dwéch kartach kontrol-
nych lezy jednoczesnie w obszarze do 1s po tej samej stronie
linii centralnych.

METODY ZEWNETRZNEGO STEROWANIA JAKOSCIA

Poza wymienionymi metodami sterowania wewngtrznego
laboratorium moze stosowaé metody sterowania zewngtrz-
nego, ktére w praktyce polegaja na uczestniczeniu w réznych
programach badania biegtosci.

Badania biegtosci dla danego rodzaju laboratoriéw lub
badan moga by¢ organizowane przez:

1) instytucje akredytujaca laboratoria;

2) inne instytucje, wiodace w danej dziedzinie.

Organizator badania biegtosci powinien opracowal pro-
gram tego badania i posiadaé¢ pelng dokumentacje zwiazang
z prowadzeniem badania oraz udokumentowany system jakosci,
zgodnie z wymaganiami przewodnika ISO/IEC 43:1997 (5).

Program badania bieglosci powinien by¢ udokumentowa-
ny i zawiera¢ co najmniej nastepujace informacje:

1) zaloZenia programu,
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2) zasady organizacji,

3) opis materialu kontrolnego i metody jego przygotowa-
nia,

4) ustalenia dotyczace czestos$ci wykonywania badania,

5) wskazanie metod badawczych,

6) zasady i kryteria oceny wynikéw badania biegtosci,

7) wzér raportu z badania,

8) ustalenia dotyczace kontaktu z uczestnikami i rekla-
macji,

9) nazwiska os6b odpowiedzialnych za realizacjg pro-
gramu.

Uczestnikom badania bieglosci nalezy zapewni¢ anoni-
mowos¢, a wynikom poufno$é. Nalezy zapewni¢ mozliwosé
udzielania uczestnikom badania konsultacji, a takze szkolenia
(na zyczenie) personelu najstabszych laboratoriéw.

Organizator powinien dokonywaé okresowych przegla-
déw programu badania bieglosci i wprowadzad konieczne
zmiany wynikajace z postgpu wiedzy w tej dziedzinie.

WYKORZYSTANIE WYNIKOW REALIZACJI PLANOW
STEROWANIA JAKOSCIA

Laboratorium moze wykorzysta¢ wyniki realizacji planéw
sterowania jakoscig w sferze doskonalenia metod zarzadza-
nia i prowadzenia badan, w tym odpowiednio do, np.:

1) inicjowania dziatan korygujacych lub zapobiegaw-
czych,

2) wprowadzania zmian do systemu jakosci,

3) przeprowadzania nieplanowanych auditéw wewngtrz-
nych i przegladéw zarzadzania,

4) §ledzenia odchylen i btgdéw laboratoryjnych ze wzgle-
du na nature ich pochodzenia (przypadkowe, systematycz-
ne),

5) identyfikacji badan niezgodnych z wymaganiami,

6) walidacji lub rewalidacji metod analitycznych,

7) ponownego wzorcowania lub sprawdzania wyposaze-
nia,

8) szkolenia personelu lub ograniczenia czynnosci,

9) szacowania niepewnos$ci wyniku pomiaru analitycz-
nego.

SZACOWANIE NIEPEWNOSCI POMIARU

Laboratorium powinno posiada¢ procedure szacowania
niepewnosci wyniku pomiaru (analiz), uwzgledniajaca
etap analityczny i etap pobierania prébek. Dane dotyczace
niepewnosci wynikéw analiz laboratoryjnych moga by¢ od-
notowane w zapisach laboratoryjnych i/lub zamieszczone
w sprawozdaniach z badan. Decyzja o zamieszczaniu infor-
macji nt. niepewnosci w sprawozdaniach z badan, moze byé
uzgodniona z odbiorcami wynikéw badan (klientami).
Niepewno$¢ pomiaru jest to parametr, zwigzany z wyni-
kiem pomiaru (analizy), charakteryzujacy rozrzut wartosci,
ktére mozna w uzasadniony sposéb przypisaé¢ wielkosci mie-
rzonej (6). Przyjmuje sig, ze wynik pomiaru stanowi najlep-

sze oszacowanie wartos$ci mierzonej, i ze wszystkie sktadniki
niepewnosci wlacznie z tymi, ktére pochodza od efektow
systematycznych, jak na przyktad sktadniki zwigzane z po-
prawkami lub wzorcami odniesienia, wnosza swéj udziat do
catkowitej zmiennosci. Niepewnos$¢ pomiaru zawiera na ogdt
wiele sktadnikéw. Niektore z nich mozna wyznaczy¢ na pod-
stawie rozkladu statystycznego wynikéw szeregu pomiaréw
i mozna je scharakteryzowad odchyleniem standardowym.
Inne sktadniki, ktére mogg by¢ réwniez scharakteryzowane
odchyleniami standardowymi, sa szacowane na podstawie
zaktadanych rozktadéw prawdopodobienistwa, opartych na
doswiadczeniu lub na innych informacjach. Przyjmuje sie,
ze niepewno$¢ pomiaru (wyniku) odzwierciedla brak wiedzy
na temat prawdziwej wartosci wielkosci mierzonej. Nawet
skorygowany wynik pomiaru, o warto$¢ odpowiadajaca
wykrytemu blgdowi systematycznemu, jest ciagle tylko szaco-
waniem wyniku pomiaru z powodu niepewnos$ci wynikajacej
zaréwno z czynnikéw (btedéw) losowych (przypadkowych),
jak i niedoskonatego szacowania czynnikéw (btedéw) syste-
matycznych.

Niepewno$¢ wyniku badania czynnikéw szkodliwych
w $rodowisku pracy zawiera wiele sktadowych zwigzanych
z réznymi etapami badania, ktére mozna zdefiniowac jako:

1. Etap przedlaboratoryjny zwigzany z:

— niedoskonatoscia techniki pobierania prébek i towarzy-
szacymi jej niepewnos$ciami,

— zmiennoscig stgzen oznaczanego czynnika (substancji
toksycznej, pylu) w czasie i przestrzeni §rodowiska pracy,
powodujaca 100% lub wigcej niepewnosci (7). Jezeli labo-
ratorium stosuje strategie stacjonarnego pobierania prébek
i przedstawia wynik w postaci $redniej geometrycznej,
i przedziatu ufnosci wokét tej $redniej, to przedzial ten
mozna utozsamiaé¢ z niepewnoscia wyniku odpowiadajaca
zmiennosci stezen badanego czynnika w powietrzu (8).

— niepewno$cia wyznaczania wartoSci NDS (danej
substancji), ktéra réwniez moze stanowié¢ pewien problem
w budzecie niepewnosci (9). Jednakze aby nie komplikowaé
i tak juz zlozonego postgpowania, jakim jest identyfikacja
sktadowych niepewnosci problem ten mozna pomingé w dal-
szych rozwazaniach.

2. Etap laboratoryjny, w ktérym Zrddta niepewnosci
moga wynika¢ m.in. z:

— nie w petni zdefiniowanych wielkosci mierzonych,

— niedoskonatego wykonania pomiaru analitycznego wig-
czajac w to wplyw odczynnikéw, materiatéw pomocniczych
itp.,

— niedoktadnych odczytéw wartosci mierzonych z przy-
rzadéw pomiarowych,

— wykonania pomiaru poza parametrami granicznymi
(sprawnosci) przyrzadu,

— zastosowania wzorcéw lub materialéw odniesienia
o blednie sprecyzowanej wartosci,

— niedoktadnych wartosci réznego rodzaju wspdtczynni-
kéw i statych, pochodzacych ze Zrédet zewnetrznych, stoso-
wanych do korygowania wynikéw,
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— przyblizen i zalozen zawartych w metodzie analitycznej
i postgpowania w trakcie pomiaru.

3. Etap polaboratoryjny zwigzany z:

— zaokraglaniem wynikéw,

— bledami przenoszenia danych z zapiséw laboratoryj-
nych do sprawozdan.

Wszystkie udzialy musza byé wyrazone przed polacze-
niem jako niepewnosci standardowe, tj. jako odchylenia
standardowe lub pochodne. Jezeli sktadnik niepewnosci
oszacowano eksperymentalnie na podstawie rozproszenia
wynikow analiz powtarzanych, a koficowy wynik analizy
wyrazono w postaci wartosci Sredniej, to niepewno$é bedzie
zdefiniowana jako odchylenie standardowe $redniej:

SY:S/\/;

Dotyczy to np.: wynikéw wzorcowania lub sprawdzania
przyrzadéw pomiarowych w laboratorium lub oznaczania
danej cechy w materiale odniesienia. W przypadku udziatu
pojedynczych pomiaréw (analiz prébek), jak to ma miejsce
w badaniach srodowiska pracy, niepewno$¢ standardowa
bedzie wyrazona odchyleniem standardowym lub lepiej
wspdtczynnikiem zmiennos$ci (wzglednym odchyleniem stan-
dardowym) uzyskanym np. w procesie walidacji metody:

v =s8/X

Wyréznia si¢ dwa typy szacowania niepewnosci standar-
dowej:

Typ A - ocena niepewnos$ci poprzez statystyczng ana-
lize wynikéw serii obserwacji (badan tego samego obiektu,
probek),

Typ B - ocena niepewnosci za pomocg §rodkéw innych
niz stosowanych w typie A, np.:

— wynikéw wezesdniejszych pomiaréw (walidacja metody,
sterowanie jakoscig),

— wiedzy i doswiadczenia dotyczacych zachowania
i whasciwo$ci badanego materiatu i stosowanego przyrzadu
pomiarowego,

— danych producenta przyrzadu pomiarowego,

— danych uzyskanych z wzorcowania (w laboratorium
lub poza) lub zawartych w réznego rodzaju $wiadectwach
(certyfikatach),

— danych na temat wartosci referencyjnych, zaczerpnieg-
tych z piSmiennictwa.

W ogdlnym przypadku wielko$é mierzona y nie jest reje-
strowana bezposrednio, lecz jest funkcja innych mierzonych
wielkosci, tzw. wielko$ci wejsciowych: Xy Xy vee X

y=f(x, x,, ... x)

Aby otrzyma¢ niepewnos$¢ pomiaru wielkosci mierzonej
y tzw. wielko$ci wyjsciowej nalezy najpierw dokonaé sza-
cowania typu A i typu B niepewnosci wszystkich wielkosci
wejsciowych: x , X,, ... X , od ktérych zalezy wielko$¢ mierzo-
nay, a nastegpnie obliczy¢ za pomoca odpowiednich wzoréw
niepewnos¢ ztozong wielkosci y.

Zaleznie od posiadanych informacji sposéb postepowa-
nia przy szacowaniu niepewnosci pomiaru typu B moze by¢
nastepujacy:

jezeli zaklada sig, ze warto$¢ wielkosci wejsciowej x,
lezy w przedziale wyznaczonym przez niepewno$¢ z praw-
dopodobienstwem 100% i rozktad mozliwych wartosci tej
wielkosci jest rownomierny (prostokatny) tzn., Ze wartos§¢ x,,
lezy gdziekolwiek w tym przedziale (np.: dane o niepewnosci
ze §wiadectw wzorcowarn), to niepewno$¢ standardowa po-
winna by¢ skorygowana nastepujaco:

ulx)=a/ \/?,
jezeli zaklada sig, ze warto$¢ wielkosci wejsciowej x,
lezy w przedziale wyznaczonym przez niepewno$é z praw-
dopodobienstwem 100% i rozktad mozliwych wartosci tej
wielko$ci przyjmuje si¢ jako symetryczny tréjkatny tzn., ze
przyjecie przez x, skrajnych wartosci z tego przedziatu jest
mato prawdopodobne (tzn. lezg blizej sSrodka przedziatu), to
niepewnos$¢ standardowa powinna byé skorygowana naste-
pujaco:
u(x;)=a/ \/E,
np.: niepewnoscia wymagajacg tego rodzaju skorygowania
moze by¢ tolerancja objgtosci kolby pomiarowej podana
przez producenta.
Zlozona niepewno$¢ pomiaru wyraza si¢ za pomoca
niepewnosci standardowej zlozonej, ktdéra jest dodatnim
pierwiastkiem kwadratowym ze ztozonej wariancji u(y):

1, (0) = U (%) + U (F, ). = U2, ),

sktadowe pod pierwiastkiem moga by¢ niepewnosciami stan-
dardowymi typu A lub typu B. Zamiast (bezwzglgednych)
wartos$ci niepewnosci standardowej do ztozenia niepewnosci
mozna wykorzysta¢ wzgledne niepewnosci standardowe:
u(y)/lyl.

Niepewno$¢ zlozona oprécz typowych niepewnosci la-
boratoryjnych zwigzanych z wzorcowaniem i/lub badaniem
powinna zawieraé réwniez niepewnosci zwigzane z pobra-
niem proébek, tj. zwigzane z niepewnosciami przyrzadéw
stosowanych do pobierania prébek.

Niepewno$¢ pomiaru mozna réwniez wyrazic¢ za pomoca
tzw. niepewnosci rozszerzonej U. Miarg niepewnosci roz-
szerzonej jest przedziat ufnosci wokét wartosci zmierzonej,
w ktérym z okreslonym prawdopodobiefistwem mozna spo-
dziewaé sie wystapienia wigkszej frakcji rozktadu wartosci
mierzonych, przypisanych do danej wartosci y(y =y = U).
Niepewno$¢ rozszerzona otrzymuje si¢ mnozac niepew-
no$¢ standardowa przez wspolczynnik rozszerzenia k tj.:
U=k-u(y).

Wartos¢ wspotezynnika rozszerzenia k zalezy od przyje-
tego prawdopodobieristwa. Przyjmuje si¢ k = 2 dla prawdo-
podobienstwa p = 95,75%.

W celu ustalenia wartosci niepewnosci mozna przyjac
nastgpujace postgpowanie:

1. Ustali¢ zalezno$¢ migdzy wartoscia mierzong (wyjscio-
wa) y a wielkosciami wejsciowymi x, w postaci matematycz-
nej;

2. Rozpoznaé wszystkie Zrédta blgdéw systematycznych
i wprowadzié poprawki;
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3. Ustali¢ wszystkie zrédia niepewnosci typu A i typu B;

4. Obliczy¢ niepewnosci standardowe dla wielkosci wej-
$ciowych x. typu A i typu B;

5. Odnie$¢ niepewnosci standardowe u(x) wszystkich
wielkosci wejsciowych do wielkosci wyjsciowej przez oblicze-
nie odpowiednich pochodnych czgstkowych;

6. Obliczy¢ niepewnos$¢ standardowa ztozong wielkosci
wyjsciowe;j;

7. Obliczy¢ niepewnos$¢ rozszerzong przez pomnozenie
niepewnosci ztozonej przez odpowiedni wspdtczynnik roz-
szerzenia.

Pomocne przy identyfikacji Zrédet niepewnosci i sporza-
dzeniu odpowiedniego budzetu niepewnosci moze byé opra-
cowanie diagramu przyczynowo/skutkowego (ryc. 3). Istotne
jest zalozenie, ze nie wszystkie sktadniki majg znaczacy udziat
w niepewnosci ztozonej; w rzeczywistosci tylko niewielka ich
liczba ma znaczacy udzial. Przyjmuje si¢, Ze mozna wyklu-
czy¢ z budzetu niepewnosci sktadniki o niepewnos$ci mniej-
szej niz 1/3 cze$é najwickszej wartosci (10). Nalezy rowniez
eliminowa¢ powtarzajace sig¢ skladniki niepewnosci, jak
zaznaczono na ryc. 3. Niektore dane wykorzystane do kon-
strukcji diagramu beda pochodzi¢ z procesu walidacji metody
np.: dotyczace niepewnosci precyzji lub niepewnosci odzysku
oznaczanego czynnika z zastosowanego pochtaniacza (11).
Niepewnos¢ precyzji wyrazona jest wzglednym odchyleniem
standardowym (wspéfczynnikiem zmiennosci). Niepewnosé
odzysku jest niepewnoscia zlozong wyrazong jako:

— u C —\2
Ue(RR)=RRe [(1-——)% 4( r€f)2+(x] ’
Cref Cref s
w ktérym
1- X
Cref

jest niepewnoscia zwigzang z bledem systematycznym
utozsamianym z niepetnym odzyskiem; mozna nie braé¢ pod
uwage tej sktadowej niepewnosci, jezeli wynik badania skory-
gowany jest za pomocg wspdtczynnika odzysku;
s/X stanowi niepewno$¢ precyzji;

u
Cref

jest niepewnoscia wzgledna cechy materialu odniesienia sto-
sowanego w badaniu odzysku.

Laboratoria higieny pracy, stosujace strategi¢ stacjo-
narnego i wyrywkowego pobierania probek, moga przyjacé,
ze niepewnoscig wyniku badania jest obliczony przydziat
ufnosci §redniej geometrycznej. Zwykle niepewno$é ta be-
dzie znacznie wigksza od tej, ktérg stwierdzono w etapie
analitycznym, dlatego tez niepewno$¢ etapu analitycznego
jedli jest to uzasadnione moze by¢ pominigta w budzecie
niepewnosci.
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wzorcowej (b) kontrola jakosci)

Ryc. 3. Schemat przyczyn i skutkdéw (mozliwe zrédta niepewnosci).

Stosujac metody dozymetryczne pobierania prébek (ciagly
pomiar podczas zmiany roboczej w strefie oddychania oséb
narazonych), zlozona niepewno$¢ koicowego wyniku mozna
utozsamiaé z niepewnoscia etapu laboratoryjnego i niepew-
noscig przyrzadéw stosowanych do pobierania prébek.
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