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Przedstawiono zasady przeprowadzania badań biegłości oraz statystycznej oceny 
wyników. Omówiono także korzyści dla laboratorium wynikające z udziału w takich 
badaniach.

WSTĘP

Badanie biegłości (proficiency testing) jest to określenie zdolności laboratorium 
do wykonywania badań, na podstawie udziału w międzylaboratoryjnych badaniach 
porównawczych [5, 8, 9].

Nadrzędnym celem badania biegłości jest uzyskanie pewności, że laboratorium jest 
w stanie uzyskiwać wiarygodne wyniki w zakresie danych analiz. Uczestnictwo laborato
riów w badaniach biegłości umożliwia zatem uzyskanie niezależnej oceny jakości 
wyników, stanowiąc istotny element akredytacji laboratorium [1, 3, 7, 9, 10, 11, 12].

Badania biegłości mogą być przeprowadzane dla różnych celów [4, 8, 14]. Jedne są 
„otwarte” dla każdego laboratorium, a udział w nich zwykle jest odpłatny, inne 
natomiast są „zamknięte”, co oznacza, że uczestniczą w nich wyłącznie laboratoria 
zaproszone do udziału. Badania biegłości mające na celu ocenę kompetencji laboratoriów 
powinny dotyczyć ściśle zdefiniowanego obszaru w zakresie analitu i matrycy uwzględ
niając różne ich kombinacje. Podejście takie stosuje się szczególnie w przypadkach gdy 
matrycę stanowi żywność, woda, pasze, lub gdy dotyczą one analiz z zakresu higieny 
pracy. Laboratoria wykonujące różne analizy w jednej matrycy powinny uczestniczyć 
w tylu programach badania biegłości aby pokryć cały zakres wykonywanych analiz.

Wiele instytucji w Europie organizuje badania biegłości. Jednak najbardziej znaną 
w zakresie analizy żywności jest Ministerstwo Rolnictwa, Rybołówstwa i Żywności 
(MAFF) w Anglii, które przeprowadza takie badania na szeroką skalę w ramach Food 
Analysis Performance Assessment Schemes (FAPAS) [4]. Do 1994 r. uczestniczyło w nich 
ponad 300 laboratoriów z ponad 30 krajów. Obejmują one m.in. badanie składników 
odżywczych, analizę pierwiastków śladowych, pestycydów, polichlorowanych bifenyli 
(PCB), pozostałości leków weterynaryjnych, aflatoksyn, procedury wysokosprawnej
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chromatografii cieczowej (HPLC), chromatografii gazowej (GC), analizę pasz oraz 
migrację globalną i specyficzną z opakowań z tworzyw sztucznych [14].

Korzyści wynikające z udziału w badaniach biegłości są szeroko uznane, a zna
czenie dokładności i wiarygodności wyników nie podlega dyskusji. Wiarygodność 
wyników jest istotna zarówno w badaniach monitoringowych zanieczyszczenia żyw
ności, czy innych elementów środowiska, jak i w handlu międzynarodowym żywno
ścią, a także w badaniach naukowych, co w każdym przypadku wiąże się z akceptacją 
(uznawaniem) wyników badań.

Z tego względu konieczny jest stały udział laboratorium w badaniach biegłości 
i dysponowanie wynikiem niezależnej zewnętrznej oceny, stanowiącej dla laboratorium 
dowód wiarygodności wyników uzyskiwanych w zakresie wykonywanych analiz.

OGÓLNE ZASADY O RG AN IZACJI BADAŃ BIEGŁOŚCI

Badania biegłości polegają na regularnym rozsyłaniu próbek do analizy uczest
nikom badań i ocenie wyników przez organizatora.

Poniżej przedstawiono podstawowe zasady organizacji takich badań.
(1) Udział w badaniach biegłości powinien się odbywać na zasadach dobro

wolności;
(2) Badania powinny być prowadzone w sposób ciągły, tzn. powtarzane regularnie 

tak długo jak istnieje zapotrzebowanie na wykonywanie określonego rodzaju analiz;
(3) Uczestnik badań biegłości powinien zostać dokładnie poinformowany o ro

dzaju matrycy i analitu (o ile przedmiotem badań nie jest analiza jakościowa) i o spo
sobie postępowania z otrzymaną próbką;

(4) Organizator musi zapewnić uczestnikom badań anonimowość poprzez nada
wanie laboratoriom numerów kodowych;

(5) Każde laboratorium powinno być poinformowane o uzyskanych przez nie 
wynikach na tle wyników innych laboratoriów (odpowiednio zakodowanych) uczest
niczących w badaniach;

(6) Organizator badań biegłości, na życzenie, powinien umożliwić konsultacje 
laboratoriom uzyskującym „słabe” wyniki.

Schemat organizacji badań biegłości dla każdej rundy badań w serii obejmuje:

1. Przygotowanie materiału

Za przygotowanie materiału do badań odpowiedzialny jest organizator badań 
biegłości, który może przygotowywyć go we własnym zakresie lub też może zlecać 
jego wykonanie. Nie poleca się stosowania certyfikowanych materiałów odniesienia 
(CRM) do badań biegłości.

Próbki materiału, przekazywane uczestnikom badań biegłości powinny być zbli
żone pod względem składu jakościowego i ilościowego do matrycy próbek zwykle 
analizowanych w danym laboratorium, a zawartość analitu powinna odzwierciedlać 
przeciętne stężenia występujące w próbkach analizowanych rutynowo. Gdy w rutyno
wo analizowanych próbkach średnie stężenia występują na granicy wykrywalności



metody analitycznej wówczas można stosować fortyfikację rozsyłanego materiału. 
W przypadku niektórych materiałów (np. woda) fortyfikacja jest prosta, natomiast 
w przypadku innych (np. żywność, pasze) problem może stanowić uzyskanie mate
riału o odpowiedniej homogenności. Homogenność materiału ma istotne znaczenie, 
aby wszystkie laboratoria otrzymały próbki nie różniące się stężeniem analitu. Labo
ratorium organizujące badania biegłości powinno zatem dysponować wynikami ba
dań i oceną sprawdzania homogenności materiału (test F) dla każdej serii rozsyła
nych próbek [13].

Materiał powinien również wykazywać odpowiednią trwałość w typowych warun
kach przechowywania i dystrybucji, aby uniknąć wpływu czasu i warunków środowi
ska na wynik analizy od momentu przygotowania próbki, poprzez transport, do 
czasu wykonania analizy w laboratorium. Trwałość materiału do badań powinna być 
wyznaczona eksperymentalnie, lub zagwarantowana wiarygodnymi danymi z nauko
wego piśmiennictwa fachowego.

2. Rozsyłanie próbek

Próbki materiału do badań biegłości powinny być rozsyłane uczestnikom regular
nie, w sposób ciągły, jednak nie częściej niż co 2 tygodnie i nie rzadziej niż co 
4 miesiące. Badania biegłości z założenia nie mogą zastępować wewnętrznej kontroli 
jakości w laboratorium.

Częstotliwość przeprowadzania kolejnych tur badań biegłości zależy od wielu 
czynników, m.in. od liczby analiz danego typu wykonywanych przez laboratorium. 
Oznacza to, że im więcej analiz wykonywanych jest w ciągu roku, tym częściej 
powinno się uczestniczyć w badaniach biegłości. Należy też przyjąć, że dla analiz
o wysokim stopniu skomplikowania badania te powinny być przeprowadzane nie 
częściej niż 3-4 razy w roku, a w przypadku analiz prostych 4-6 razy w roku.

Z punktu widzenia organizatora częstotliwość badań biegłości zależy przede 
wszystkim od dostępności odpowiedniego materiału kontrolnego, tzn. możliwości 
przygotowania go we własnym zakresie lub zlecenia jego wykonania, z uwzględ
nieniem przeprowadzenia badań homogenności i trwałości, a także od czasu potrzeb
nego na opracowanie wyników i przygotowanie raportu z badań.

Liczba próbek rozsyłanych w jednej turze badań biegłości dla jednej substancji 
analizowanej powinna uwzględniać m.in. stopień skomplikowania analizy, jednak ze 
względów ekonomicznych i organizacyjnych nie powinna być większa niż 5.

3. Analizowanie materiału i przekazanie wyników

Laboratoria uczestniczące w badaniach biegłości powinny stosować metodę ana
lityczną, którą zwykle posługują się przy wykonywaniu rutynowych analiz danego 
typu. Z tego względu celowe jest aby próbki do badania biegłości włączać do serii 
analiz wykonywanych rutynowo w laboratorium. Zaleca się, aby w laboratorium 
stosowane były metody zwalidowane, dla których zostały wyznaczone parametry 
statystyczne, takie jak wykrywalność, dokładność, powtarzalność itp., niezależnie od 
tego czy stosowana metoda jest oficjalnie zatwierdzona (np. w postaci normy), czy też 
została zaadaptowana z piśmiennictwa.
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Wyniki uzyskane przez laboratorium dla materiału kontrolnego powinny być 
przekazane organizatorowi badań biegłości, w wyznaczonym terminie, zgodnie 
z instrukcją przekazaną wraz z próbką materiału do badań.

4. Analiza statystyczna wyników

Wyniki uzyskane z laboratoriów uczestniczących w badaniach poddawane są 
analizie statystycznej z zastosowaniem testów zgodnie z normą ISO [6] i Protokołem 
IUPACyiSO/AOAC dotyczącym badań biegłości [13].

Laboratoria oceniane są w zakresie dokładności uzyskanych wyników na podstawie 
porównania z wartością „prawdziwą” dla badanego materiału, przyjętą przez organizato
ra badań biegłości jako rezultat statystycznej obróbki wyników. Ocena taka dokonywana 
jest dla każdego laboratorium oddzielnie. Każdy wynik jest podawany jako wartość 
„Z-score” (Z). Taki sposób podawania wyników z badań biegłości zalecany jest przez 
międzynarodowe organizacje normalizacyjne, takie jak IUPAC, ISO i AOAC Int., które 
opracowały ujednolicone wytyczne dla organizatorów badań biegłości [13].

W y z n a c z a n i e  w a r t o ś c i  „ p r a w d z i w e j ”
Wartość „prawdziwa” (należna) stanowi istotny parametr w badaniach biegłości, 

dlatego też organizator badań powinien posiadać udokumentowany sposób jej usta
lenia dla stężenia analitu w materiale przekazywanym uczestnikom badań.

Istnieje kilka sposobów wyznaczania wartości „prawdziwej” dla materiału stoso
wanego w badaniach biegłości [1, 13].

(a) Wartość otrzymana przez bezpośrednie porównanie z ilością deklarowaną 
przez producenta w certyfikowanym materiale odniesienia (CRM). Metoda ta polega 
na równoległym oznaczaniu próbki materiału kontrolnego z odpowiednim certyfiko
wanym materiałem odniesienia, o tej samej matrycy i tej samej lub zbliżonej ilości 
analitu, która występuje w materiale kontrolnym. Brak odpowiedniego CRM ograni
cza jednak stosowanie tej metody.

(b) Wartość odpowiadająca dodanej do matrycy znanej ilości substancji analizo
wanej (analitu). Ilość substancji dodanej powinna być udokumentowana np. przez 
porównanie z materiałem certyfikowanym. Stosowanie tej metody wiąże się jednak 
z istnieniem ryzyka błędu wynikającego z tego, że:

-  matryca, do której będzie dodawany analit może już go zawierać jako zanie
czyszczenie;

-  dodany do matrycy analit może być słabiej z nią związany lub występować 
w innej formie chemicznej, co będzie miało wpływ na przebieg procesu a n a li ty c z n e g o
i ostateczny wynik;

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

Z wymienionych względów sposób ten nie jest polecany.
(c) Wartość średniego stężenia substancji analizowanej przyjęta na podstawie 

międzylaboratoryjnych wyników badań próbki pochodzących z laboratoriów uzna
nych za referencyjne dla danego typu analiz i biorących udział w badaniach biegłości.

(d) Wartość przyjęta na podstawie wyników uzyskanych ze wszystkich laborato
riów uczestniczących w danej turze badań biegłości, po wyeliminowaniu wyników 
odbiegających testami statystycznymi, zgodnie z normą ISO 5725-1986 (E) [6].
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Rye. 1. Wartości „Z-score” dla p ,p’-D DE w oleju 
„Z-score” values for p ,p’-DDE in edible oi]

histogramów. Wynik uzyskany przez dane laboratorium powinien być umiejscowiony 
na tle wyników pozostałych laboratoriów przy zachowaniu wszelkich zasad poufno
ści, co oznacza, że laboratoria mogą być identyfikowane jedynie na podstawie nume
rów kodowych, przy czym każde laboratorium zna jedynie swój kod liczbowy.

Przykładowy histogram wartości „Z-score” dla p,p,-DDE z badań biegłości 
zorganizowanych przez Zakład Toksykologii Środowiskowej Państwowego Zakładu 
Higieny przedstawiono na rycinie 1 .

KORZYŚCI Z U D ZIA ŁU  W BADANIACH BIEGŁOŚCI

Zarówno w kraju, jak i na świecie uczestnictwo w badaniach biegłości jest coraz 
powszechniej stosowanym sposobem dokumentowania właściwej jakości pracy labo
ratorium. Korzyści dla laboratorium z udziału w takich badaniach są ogólnie uznane.

Uczestnictwo w nich umożliwia:
1) regularną, niezależną zewnętrzną ocenę dokładności i wiarygodności wyników 

, pozwalającą na samoocenę postępowania analitycznego w analizach rutynowych;
2) uzyskanie obiektywnych informacji o jakości pracy w laboratorium i wiary

godności uzyskiwanych wyników;
3) dokonanie analizy własnych systemów kontroli jakości laboratoriom uzy

skującym „słabe” wyniki i wyjaśnienie ewentualnych przyczyn;
4) ocenę kompetencji laboratorium w przypadku ubiegania się o akredytację.
Ponadto, niezależna ocena, zwłaszcza na tle innych laboratoriów, stanowi czynnik

Motywujący dla poprawy jakości wykonywanych analiz, a zdobyte w badaniach biegłości 
doświadczenia dają możliwość wyeliminowania wielu podstawowych źródeł błędów 
Popełnianych w laboratorium, związanych np. z przepisywaniem wyników, stosowaniem
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nieodpowiedniej metody analitycznej lub standardów czy też wykonywaniem analiz 
przez niedoświadczonych analityków.

Badania biegłości przeprowadzane są od wielu lat przez Zakład Toksykologii 
Środowiskowej Państwowego Zakładu Higieny dla laboratoriów Stacji Sanitarno- 
-Epidemiologicznych w zakresie analizy pozostałości pestycydów chloroorganicznych 
i polichlorowanych bifenyli (PCBs) w żywności. Od kilku ostatnich lat przeprowadzane 
są one zgodnie z opisanymi powyżej zasadami organizacji i statystycznej oceny wyników.

J. K. L u d w i c k i ,  K.  G ó r a l c z y k ,  K.  C z a j a ,  P. S t r u c i ń s k i

PRO FICIEN CY  TESTING FOR CHEM ICAL ANALYTICAL LABORATORIES 
- G E N E R A L  PRINCIPLES C O N CERN ING  O RGANIZATION 

A N D  ASSESSMENT OF RESULTS

S u m m a r y

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 treatm ent 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 Departm ent o f Environmental Toxicology of the 
National Institute of Hygiene for organochlorine pesticides and PCBs in food.
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