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Przedstawiono zasady przeprowadzania badan biegtosci oraz statystycznej oceny
wynikéw. Omowiono takze korzysci dla laboratorium wynikajgce z udziatu w takich
badaniach.

WSTEP

Badanie biegtosci (proficiency testing) jest to okreslenie zdolnosci laboratorium
do wykonywania badan, na podstawie udzialu w miedzylaboratoryjnych badaniach
poréwnawczych [5, 8, 9].

Nadrzednym celem badania biegtosci jest uzyskanie pewnosci, ze laboratorium jest
w stanie uzyskiwa¢ wiarygodne wyniki w zakresie danych analiz. Uczestnictwo laborato-
riow w badaniach biegtosci umozliwia zatem uzyskanie niezaleznej oceny jakosci
wynikow, stanowigc istotny element akredytacji laboratorium [1, 3, 7, 9, 10, 11, 12].

Badania biegtosci mogg by¢ przeprowadzane dla réznych celéw [4, 8, 14]. Jedne sg
»otwarte” dla kazdego laboratorium, a udziat w nich zwykle jest odptatny, inne
natomiast sg ,,zamkniete”, co oznacza, ze uczestniczg w nich wyfacznie laboratoria
zaproszone do udziatu. Badania biegtosci majace na celu ocene kompetencji laboratoriow
powinny dotyczy¢ Scisle zdefiniowanego obszaru w zakresie analitu i matrycy uwzgled-
niajac rozne ich kombinacje. Podejscie takie stosuje sie szczegolnie w przypadkach gdy
matryce stanowi zywno$¢, woda, pasze, lub gdy dotyczg one analiz z zakresu higieny
pracy. Laboratoria wykonujace rdzne analizy w jednej matrycy powinny uczestniczy¢
w tylu programach badania biegtosci aby pokry¢ caty zakres wykonywanych analiz.

Wiele instytucji w Europie organizuje badania biegtosci. Jednak najbardziej znang
w zakresie analizy zywnosci jest Ministerstwo Rolnictwa, Rybotéwstwa i Zywnosci
(MAFF) w Anglii, ktore przeprowadza takie badania na szeroka skale w ramach Food
Analysis Performance Assessment Schemes (FAPAS) [4]. Do 1994 r. uczestniczyto w nich
ponad 300 laboratoriow z ponad 30 krajow. Obejmujg one m.in. badanie sktadnikow
odzywczych, analize pierwiastkdw $ladowych, pestycydéw, polichlorowanych bifenyli
(PCB), pozostatosci lekow weterynaryjnych, aflatoksyn, procedury wysokosprawnej
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chromatografii cieczowej (HPLC), chromatografii gazowej (GC), analize pasz oraz
migracje globalng i specyficzng z opakowan z tworzyw sztucznych [14].

Korzysci wynikajace z udziatu w badaniach biegtosci sg szeroko uznane, a zna-
czenie doktadnosci i wiarygodnosci wynikdéw nie podlega dyskusji. Wiarygodnos¢
wynikéw jest istotna zaréwno w badaniach monitoringowych zanieczyszczenia zyw-
nosci, czy innych elementéw $rodowiska, jak i w handlu miedzynarodowym zywno-
Scig, a takze w badaniach naukowych, co w kazdym przypadku wigze sie z akceptacja
(uznawaniem) wynikéw badan.

Z tego wzgledu konieczny jest staty udziat laboratorium w badaniach biegtosci
i dysponowanie wynikiem niezaleznej zewnetrznej oceny, stanowigcej dla laboratorium
dowod wiarygodnosci wynikdw uzyskiwanych w zakresie wykonywanych analiz.

OGOLNE ZASADY ORGANIZACJI BADAN BIEGLOSCI

Badania biegtosci polegaja na regularnym rozsytaniu prébek do analizy uczest-
nikom badan i ocenie wynikéw przez organizatora.

Ponizej przedstawiono podstawowe zasady organizacji takich badan.

(1) Udziat w badaniach biegtosci powinien sie odbywaé na zasadach dobro-
wolnosci;

(2) Badania powinny by¢ prowadzone w sposéb ciagly, tzn. powtarzane regularnie
tak dtugo jak istnieje zapotrzebowanie na wykonywanie okre$lonego rodzaju analiz;

(3) Uczestnik badan biegtosci powinien zosta¢ doktadnie poinformowany o ro-
dzaju matrycy i analitu (o ile przedmiotem badan nie jest analiza jakosciowa) i 0 spo-
sobie postepowania z otrzymang probka;

(4) Organizator musi zapewni¢ uczestnikom badafn anonimowos$¢ poprzez nada-
wanie laboratoriom numeréw kodowych;

(5) Kazde laboratorium powinno by¢ poinformowane o uzyskanych przez nie
wynikach na tle wynikéw innych laboratoriow (odpowiednio zakodowanych) uczest-
niczacych w badaniach;

(6) Organizator badan biegtosci, na zyczenie, powinien umozliwi¢ konsultacje
laboratoriom uzyskujgcym ,,stabe” wyniki.

Schemat organizacji badan biegtosci dla kazdej rundy badan w serii obejmuje:

1. Przygotowanie materiatu

Za przygotowanie materiatu do badafn odpowiedzialny jest organizator badan
biegtosci, ktéry moze przygotowywyé go we wiasnym zakresie lub tez moze zlecaé
jego wykonanie. Nie poleca sie stosowania certyfikowanych materiatow odniesienia
(CRM) do badan biegtosci.

Prébki materiatu, przekazywane uczestnikom badan biegtosci powinny by¢ zbli-
zone pod wzgledem skiadu jakoSciowego i ilosciowego do matrycy probek zwykle
analizowanych w danym laboratorium, a zawarto$¢ analitu powinna odzwierciedlaé
przecietne stezenia wystepujace w probkach analizowanych rutynowo. Gdy w rutyno-
wo analizowanych probkach Srednie stezenia wystepujg na granicy wykrywalnosci
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metody analitycznej wéwczas mozna stosowaé fortyfikacje rozsytanego materiatu.
W przypadku niektérych materiatébw (np. woda) fortyfikacja jest prosta, natomiast
w przypadku innych (np. zywnos$¢, pasze) problem moze stanowié uzyskanie mate-
riatu o odpowiedniej homogennosci. Homogenno$¢ materiatu ma istotne znaczenie,
aby wszystkie laboratoria otrzymaty probki nie réznigce sie stezeniem analitu. Labo-
ratorium organizujgce badania biegtosci powinno zatem dysponowaé¢ wynikami ba-
dan i oceng sprawdzania homogennosci materiatu (test F) dla kazdej serii rozsyta-
nych probek [13].

Materiat powinien réwniez wykazywac odpowiednig trwato$¢ w typowych warun-
kach przechowywania i dystrybucji, aby unikng¢ wptywu czasu i warunkéw Srodowi-
ska na wynik analizy od momentu przygotowania prébki, poprzez transport, do
czasu wykonania analizy w laboratorium. Trwato$¢ materiatu do badan powinna by¢
wyznaczona eksperymentalnie, lub zagwarantowana wiarygodnymi danymi z nauko-
wego pismiennictwa fachowego.

2. Rozsytanie prébek

Prébki materiatu do badan biegtosci powinny by¢ rozsytane uczestnikom regular-
nie, w sposob ciagly, jednak nie czesciej niz co 2 tygodnie i nie rzadziej niz co
4 miesigce. Badania biegtosci z zatozenia nie moga zastepowaé wewnetrznej kontroli
jakosci w laboratorium.

Czestotliwo$¢ przeprowadzania kolejnych tur badan biegtosci zalezy od wielu
czynnikéw, m.in. od liczby analiz danego typu wykonywanych przez laboratorium.
Oznacza to, ze im wiecej analiz wykonywanych jest w ciggu roku, tym czesciej
powinno sie uczestniczy¢ w badaniach biegtosci. Nalezy tez przyja¢, ze dla analiz
o wysokim stopniu skomplikowania badania te powinny by¢ przeprowadzane nie
czesciej niz 3-4 razy w roku, a w przypadku analiz prostych 4-6 razy w roku.

Z punktu widzenia organizatora czestotliwo$¢ badan biegtosci zalezy przede
wszystkim od dostepnosci odpowiedniego materiatu kontrolnego, tzn. mozliwosci
przygotowania go we wihasnym zakresie lub zlecenia jego wykonania, z uwzgled-
nieniem przeprowadzenia badari homogennosci i trwatosci, a takze od czasu potrzeb-
nego na opracowanie wynikow i przygotowanie raportu z badan.

Liczba probek rozsytanych w jednej turze badan biegtosci dla jednej substancji
analizowanej powinna uwzglednia¢ m.in. stopien skomplikowania analizy, jednak ze
wzgledéw ekonomicznych i organizacyjnych nie powinna by¢ wieksza niz 5.

3. Analizowanie materiatu i przekazanie wynikow

Laboratoria uczestniczace w badaniach biegtosci powinny stosowa¢ metode ana-
lityczng, ktdrg zwykle postuguja sie przy wykonywaniu rutynowych analiz danego
typu. Z tego wzgledu celowe jest aby probki do badania biegtosci wiacza¢ do serii
analiz wykonywanych rutynowo w laboratorium. Zaleca sie, aby w laboratorium
stosowane byly metody zwalidowane, dla ktorych zostaly wyznaczone parametry
statystyczne, takie jak wykrywalnos¢, doktadnos¢, powtarzalnosc itp., niezaleznie od
tego czy stosowana metoda jest oficjalnie zatwierdzona (np. w postaci normy), czy tez
zostata zaadaptowana z piSmiennictwa.
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Wyniki uzyskane przez laboratorium dla materiatu kontrolnego powinny by¢
przekazane organizatorowi badan biegtosci, w wyznaczonym terminie, zgodnie
z instrukcja przekazang wraz z prébka materiatu do badan.

4. Analiza statystyczna wynikow

Wyniki uzyskane z laboratoriéw uczestniczacych w badaniach poddawane sg
analizie statystycznej z zastosowaniem testow zgodnie z normg ISO [6] i Protokotem
IUPACYiISO/AOAC dotyczacym badan biegtosci [13].

Laboratoria oceniane sg w zakresie doktadnosci uzyskanych wynikéw na podstawie
poréwnania z wartoscig ,,prawdziwg” dla badanego materiatu, przyjeta przez organizato-
ra badan biegtosci jako rezultat statystycznej obrébki wynikow. Ocena taka dokonywana
jest dla kazdego laboratorium oddzielnie. Kazdy wynik jest podawany jako warto$é
»Z-score” (Z). Taki sposob podawania wynikow z badan biegtosci zalecany jest przez
miedzynarodowe organizacje normalizacyjne, takie jak IUPAC, ISO i AOAC Int., ktore
opracowaty ujednolicone wytyczne dla organizatorow badan biegtosci [13].

Wyznaczanie wartosci ,prawdziwej”

Wartos$¢ ,,prawdziwa” (nalezna) stanowi istotny parametr w badaniach biegtosci,
dlatego tez organizator badan powinien posiada¢ udokumentowany sposéb jej usta-
lenia dla stezenia analitu w materiale przekazywanym uczestnikom badan.

Istnieje kilka sposobdéw wyznaczania wartosci ,,prawdziwej” dla materiatu stoso-
wanego w badaniach biegtosci [1, 13].

(@) Warto$¢ otrzymana przez bezposrednie poréwnanie z iloscig deklarowang
przez producenta w certyfikowanym materiale odniesienia (CRM). Metoda ta polega
na réwnoleglym oznaczaniu prébki materiatu kontrolnego z odpowiednim certyfiko-
wanym materiatem odniesienia, o tej samej matrycy i tej samej lub zblizonej ilosci
analitu, ktdra wystepuje w materiale kontrolnym. Brak odpowiedniego CRM ograni-
cza jednak stosowanie tej metody.

(b) Warto$¢ odpowiadajgca dodanej do matrycy znanej ilosci substancji analizo-
wanej (analitu). llo$¢ substancji dodanej powinna by¢é udokumentowana np. przez
poréwnanie z materiatem certyfikowanym. Stosowanie tej metody wigze sie jednak
z istnieniem ryzyka btedu wynikajgcego z tego, ze:

- matryca, do ktorej bedzie dodawany analit moze juz go zawiera¢ jako zanie-
czyszczenie;

- dodany do matrycy analit moze by¢ stabiej z nig zwigzany lub wystepowac
w innej formie chemicznej, co bedzie miato wplyw na przebieg procesu analitycznego
i ostateczny wynik;

- nie zawsze istnieje mozliwos¢ uzyskania homogennego rozproszenia badanej
substancji w danej matrycy.

Z wymienionych wzgleddéw sposéb ten nie jest polecany.

(c) Wartos¢ $redniego stezenia substancji analizowanej przyjeta na podstawie
miedzylaboratoryjnych wynikéw badan prébki pochodzacych z laboratoriow uzna-
nych za referencyjne dla danego typu analiz i biorgcych udziat w badaniach biegtosci.

(d) Warto$¢ przyjeta na podstawie wynikow uzyskanych ze wszystkich laborato-
riow uczestniczacych w danej turze badan biegtosci, po wyeliminowaniu wynikéw
odbiegajacych testami statystycznymi, zgodnie z normg I1SO 5725-1986 (E) [6].
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Rye. 1. Wartosci ,,Z-score” dla p,p’-DDE w oleju
»Z-score” values for p,p’-DDE in edible oi]

histogramoéw. Wynik uzyskany przez dane laboratorium powinien by¢ umiejscowiony
na tle wynikow pozostatych laboratoridw przy zachowaniu wszelkich zasad poufno-
§ci, co oznacza, ze laboratoria mogg by¢ identyfikowane jedynie na podstawie nume-
row kodowych, przy czym kazde laboratorium zna jedynie swoj kod liczbowy.

Przyktadowy histogram wartosci ,,Z-score” dla p,p,-DDE z badan biegtosci
zorganizowanych przez Zaktad Toksykologii Srodowiskowej Pafstwowego Zaktadu
Higieny przedstawiono na rycinie 1.

KORZYSCI Z UDZIALU W BADANIACH BIEGLOSCI

Zarowno w kraju, jak i na Swiecie uczestnictwo w badaniach biegtosci jest coraz
powszechniej stosowanym sposobem dokumentowania wiasciwej jakosci pracy labo-
ratorium. Korzysci dla laboratorium z udziatu w takich badaniach sg ogdlnie uznane.

Uczestnictwo w nich umozliwia:

1) regularng, niezalezng zewnetrzng ocene doktadnosci i wiarygodnosci wynikow
, pozwalajaca na samoocene postepowania analitycznego w analizach rutynowych;

2) uzyskanie obiektywnych informacji o jakosci pracy w laboratorium i wiary-
godnosci uzyskiwanych wynikow;

3) dokonanie analizy wiasnych systemow kontroli jakosci laboratoriom uzy-
skujgcym ,,stabe” wyniki i wyjasnienie ewentualnych przyczyn;

4) ocene kompetencji laboratorium w przypadku ubiegania sie o akredytacje.

Ponadto, niezalezna ocena, zwlaszcza na tle innych laboratoridw, stanowi czynnik
Motywujacy dla poprawy jakosci wykonywanych analiz, a zdobyte w badaniach biegtosci
doswiadczenia dajg mozliwo$¢ wyeliminowania wielu podstawowych zrédet btedow
Popetnianych w laboratorium, zwigzanych np. z przepisywaniem wynikéw, stosowaniem
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nieodpowiedniej metody analitycznej lub standardow czy tez wykonywaniem analiz
przez niedo$wiadczonych analitykow.

Badania bieglosci przeprowadzane sg od wielu lat przez Zakltad Toksykologii
Srodowiskowej Panstwowego Zaktadu Higieny dla laboratoriéw Stacji Sanitarno-
-Epidemiologicznych w zakresie analizy pozostatosci pestycyddw chloroorganicznych
i polichlorowanych bifenyli (PCBs) w zywnosci. Od kilku ostatnich lat przeprowadzane
sg one zgodnie z opisanymi powyzej zasadami organizacji i statystycznej oceny wynikow.

J. K. Ludwicki, K. Géralczyk, K. Czaja, P. Strucinski

PROFICIENCY TESTING FOR CHEMICAL ANALYTICAL LABORATORIES
-GENERAL PRINCIPLES CONCERNING ORGANIZATION
AND ASSESSMENT OF RESULTS

Summary

In order to promote in Poland the effective response to the international food regulations and to
enhance the ability of laboratories in proving their analytical quality assurance, some general guide-
lines for proficiency testing have been presented according to the internationally recognised protocol
(IUPAC/ISO/AOAC The International Harmonized Protocol for Proficiency Testing). The objectives
of proficiency testing and its importance for accreditation for analytical laboratories were also
reviewed with the special emphasis given to those dealing with food analysis. The organization of
interlaboratory trials and methods for statistical treatment of results were also described, as well
as reporting of results and their statistical evaluation. The proficiency testing according to the above
described rules are routinely performed by the Department of Environmental Toxicology of the
National Institute of Hygiene for organochlorine pesticides and PCBs in food.
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