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A jartassagvizsgalatok soran kapott pontszamok
megértése és felhasznalasa

A jéartassagvizsgalat (PT) annyira hatékony az analitikai munka terén a
varatlan problémak kimutatasaban, hogy a jartassdgvizsgalati sémaban valo
részvétel, (ahol ilyen van), az akkreditalas el6feltétele. Ezen tilmenden, a
laboratorium PT sémdaban valo részvételének bizonyitékaként az
akkreditalo szakértGk latni akarjak a nem kielé€gitd pontossdgi eredményre
adott megfeleld reagaldasok dokumentélt rendszerét.

Egy ilyen rendszer jellemzdi a kovetkezdk:

o A felilvizsgaldo és/vagy korrigalé I1épéseket 0Osztonzd megfeleld
kritériumok definicigja.

e Az alkalmazand¢ feliilvizsgdlo €s korrigalo eljarasok meghatarozasa é€s
alkalmazasi sémajuk.

o A vizsgilati eredmények, és az ilyen vizsgilatok sordan felhalmozddott
kovetkeztetések regisztralasa.

e Az ezutan kapott eredmények regisztraldsa, ami azt mutatja, hogy a
korrigald ténykedés hatékony volt.

Ez a technikai hirlevél megfeleld hatteret nydjt az analitikus
vegyészeknek az ilyen igények kielégitésére €s annak igazolasara, hogy a
kovetelményeknek eleget tettek. Mivel azonban a jartassagvizsgalati sémak
gyakorlatiaban kiilonbségek vannak, a jartassagvizsgalat statisztikai alapja
nem annyira egyszer(, mint azt altalaban bemutatjak. Fontos ezért, hogy
minden érdekelt pontosan megértse, hogyan szervezddik egy bizonyos
séma. A fébb lehetdségeket a kovetkezd leiras tartalmazza. Az egyik
kulcskérdés, hogy a PT séma a célnak megfelelGségi (fitness-for-purpose)
kritériumot alkalmaz-e, amely az egyedi résztvevok szamara megfeleld.
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A célnak megfeleloség (fitness-for-purpose, FFP)

A jartassagvizsgalat [1-3] elsddleges célja a kémiai analitikdban, hogy a
résztvevg laboratoriumok ennek segitségével id6kozonként ellendrizhessék
eredményeik megfeleldségét a célnak. A célnak megfeleldség az jelenti,
hogy a bizonytalansag elég kicsi ahhoz, hogy az analitikai eredmények
alapjan helyes dontést lehessen hozni, a mérésekre valo felesleges
raforditas nélkil [4]. A célnak megfelelGséghez sziikséges bizonytalansagi
szintben az analizis elvégzése eldtt a laboratoriumnak és a megrendeldnek
meg kell egyeznie. A kémiai jartassdgvizsgalati séméak rendszerint olyan
célnak megfelel6ségi standardot valasztanak, amely széleskoOrtien
alkalmazhat6é a megfelels teriileten. Ez a standard azonban vagy megfelel,
vagy nem felel meg egy adott résztvevének egy bizonyos megrendeld
szamara végzett munkijaban. Ezeket a tényezdket at kell gondolni, amikor
egy résztvevd a séma egyes vizsgilatai sordn kapott pontszamokra felallit
egy formalis valaszrendszert. Ezért a kovetkezd — gyakran el6forduld —
harom helyzetet kell atgondolni:

e A jartassagvizsgalati sémanak van helyes, megfeleldségi kritériuma.
e A séma nem hasznal FFP kritériumot.

e A séma helytelen FFP kritériumot hasznal.

A jartassagvizsgalati sémanak van helyes megfelel6ségi kritériuma

A legegyszeribb lehetoség, ha a séma megfelel0ségi kritérium gyanant
o, standard bizonytalansdgot ad meg €s azt a z pontok szamitdsara
hasznalja fel a kovetkezd egyenlet alapjan:

z=(x-X)/ oy

ahol x a résztvevd eredménye, X a hozzarendelt érték. Ebben az esetben
fontos, hogy felismerjik, hogy a o, célértéket a vizsgalat szervezdje
hatarozta meg eldre, hogy leirja a célnak megfeleldségi elképzelésiiket: o,
egyaltalan nem fiigg a résztvevok altal elért eredményektdl. A o, €rtéket
ugy hatarozzak meg, hogy az szorasként kezelhet6. Ha az eredményiink
nem torzitott és normal eloszlasd, tovabba a sorozatonkénti szérasunk o
egyenld op-vel, a z-pontszamunk z ~N(0,1) lesz, azaz egy nulla atlagu €s
egységnyi szordsnégyzetli (variancidju) normal eloszlasbdl véletlenszertien
valasztott lesz. Atlagban 20 ilyen z-pontszambél 1 esik kiviil a +20,
tartoméanyon €s csupan ezerbdl harom esik kiviil a £3c, -on.

Azonban kevés labor, vagy egy sem teljesiti pontosan ezeket a
kovetelményeket. A torzitatlan eredmény esetén, ha egy résztvevd
sorozatok kozotti szordsa (o) kisebb, mint o, akkor az eldirtnal kevesebb
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pont esik kiviil a megfeleldségi hatarokon. Ha azonban ¢ nagyobb, mint o,
akkor nagyobb ardnyban esnek kiviil a hatdrokon. A valosagban a legtobb
résztvevd esetében a ¢ < o, de eredménye kisebb vagy nagyobb
mértékben torzitast is tartalmaznak. Az ilyen torzitasok gyakran az
eredmény Osszes hibdjanak nagyobb részét adjak, és mindig megnovelik a
hataron kiviil es6 eredmények aranyat. Példaul egy laboratoriumban, ahol
G = op, a op-vel egyforma nagysagu torzitas koriilbelil nyolcszorosara
noveli a =*3 o, hatdrokon kivil esé eredmények ardnyat. Ezen
kovetkeztetések alapjan hasznos, ha Shewhart kontrollkartya [5]
formajaban regisztraljuk és értelmezziik a z pontszamokat egy adott
analizis-tipus esetén.

A séma nem hasznal FFP Kkritériumot

Egyes jartassagvizsgalati sémak nem célnak megfeleldségi alapon
mikodnek. A séma szervezdje a pontszamot csupdn a résztvevlk
eredményeibll szamitja ki (azaz nincs kiils6 hivatkozds az aktudlis
kovetelményekre). Ilyen séméban a z-pontszadmot a részvevék eredményei
alapjan becsiilt szordsbol, mint o, értékbdl szamitjdk (a kiesé eredmények
megfeleld kezelésével) Ez a stratégia biztositja, hogy a résztvevék 95 %-a
mindig latszolag ,kielégit6” pontszamot kap (azaz a £ 2 o, tartomédnyban)
fliggetlentil attol, hogy a pontossig megfeleld volt-e. Ez lehet, hogy
megnyugtatd a résztvevék szamara (és a séma szervezdjének is), de semmit
sem mond arra nézve, hogy az eredmények megfelelnek-e a célnak. Masik
lehetdség, hogy egy g-pontszamot szamitanak, egyszerien a relativ hibat
adjak meg a q=(x-X)/X egyenlettel. Ez sem mond semmit a
megfeleldségrsl. Ha az Onok jartassagvizsgalati sémédja ezen az alapon
mukodik, sajat maguknak kell kiszamitani a megfelel6ségen alapulo
pontszamukat. Ezt a kovetkezd fejezetben vazolt modszerekkel konnyen
megtehetik.

A séma helytelen FFP kritériumot hasznal

A résztvevd gyakran taldlhatja ugy hogy a jartassagvizsgalat
megfeleldségi kritériuma nem megfeleld a laboratorium altal végzett
bizonyos tipusi munkédk esetén. Ez gyakrabban fordul elS, mint az, hogy
egy jartassagvizsgdlati sémanak nincs megfeleldségi kritériuma. A
gyakorlatban nem szamit szokatlannak, ha a laboratoriumnak tobb olyan
megrendeldje van, akik ugyanazt az elemzendl anyagot akarjak méretni
ugyanabbdl a matrixbol, de a bizonytalansagi eldirdsaik eltéréek. Ha ez a
helyzet, a résztvevinek meg kell egyeznie egy specifikus o célnak
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megfeleldségi kritériumban a megrendeldvel és azt kell hasznédlnia a zéta
pontszam kiszamitasahoz a kovetkezd egyenlettel:

C=(x-X)/ o¢

a hagyomdinyos z-pontszam helyett [6]. Mint az el6zGekben is, x a
résztvevl eredménye, X pedig a séma hozzarendelt értéke. A opkritériumot
ugy kell hasznalni, mint a szigma értéket a z-pontszam esetén, azaz a
megegyezés  szerinti  célnak  megfeleldséget  képviseld  standard
bizonytalansdg formé4jadban. Ha tobb megbizonk is van, kiilonb6zd
pontossagi kovetelményekkel, akkor egyazon eredménybdl tobb érvényes
zéta-pontszam vezetheto le. Ezeket a zéta pontszdmokat pontosan ugy kell
kezelni, mint azt az elébbiekben a z-pontszamokra javasoltuk, azaz a
szokasos tipusa kontroll kartyaval.

Koncentraciofiiggés

[ 4

idopontjaban nem ismeri, a megfeleldségi kritériumot koncentraciofiiggd
formaban kell kifejezni. Egyszerien az elemzendd anyag ¢

koncentraciojanak fiiggvényében kell megszabni a megfeleldségi
kritériumot. Példaul sziikségiink lehet egy allando relativ szorasra, amelyet

of=AcC
ir le, ahol A a megegyezés szerinti allando. A oy megfelel értékét ugy

kaphatjuk meg, ha a séma altali hozzarendelt értéket hasznaljuk a
koncentraciora, pl. c=X.

Egy bonyolultabb fiiggvény figyelembe veheti azt a tényt, hogy gyakran
van egy alsO koncentracidhatar: cL, amely alatt kevésé szigoru
bizonytalansigi kovetelmény is kielégits. Ebben az esetben a kovetkezd
Osszefliggés megfelelobb lehet:

of=C./B+Ac

ahol B egy masik allando. Ez biztositja, hogy o ne legyen kisebb, mint
c./B, akarmilyen kicsi is az elemzendd anyag tényleges koncentracioja.
Maisik lehetdség a Horwitz egyenlet alkalmazasa:

Gf=0 02*C0,8495
'

vagy egy analog egyenlet alkalmazisa megfelelGségi fiiggvényként [7].
Megjegyezziik, hogy a Horwitz egyenletben mind a ¢, mind a o; dimenzi6
nélkili tort.
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Kontrollkartyak

Ha egy laboratorium teljesitménye kovetkezetesen megfelelne a célnak,
a * 3 o, tartomdanyon kiviili z-pontszam nagyon ritkan fordulna csak el6. Ha
mégis elofordul, akkor ésszertibb azt feltételezni, hogy az analitikai
rendszer produkdlt egy komoly torzitdst, mint egy igen szokatlan
véletlenszerd hibara gondolni. A nagy z pontszam el6forduléasa azt igazolja,
hogy a laboratoriumnak korrigald tevékenységet kell végeznie a probléma
kizarasara. Két egymast kovetd 2 és 3 kozé esd z-pontszdm ugyanigy
értelmezhetd. Gyakorlatilag a Shewhart kartya értelmezésének normal
szabalyai (példaul a Westgard szabdlyok) alkalmazhatok [5]. A
gyakorlatban egy labor kitlizhet egy hatarértéket 2 és 3 kozott, amit elérve
1épéseket kell tennie, hogy egy koztes valasztott valdszinlségi szintnek
megfeleljen.

A Shewhart kartya fenti haszndlatan kivill gyakran érdemes a z
pontszamokat megvizsgalni példaul cusum kartyaval vagy J-kartyaval [8],,
nincs-¢ hosszu tava torzitds. Ezek a torzitdsi probak azonban nem
szigoraan sziikségesek: ha egy résztvevé z-pontszdma csaknem mindig
teljesiti a célnak megfeleldség kritériumat, a kis torzitds nem olyan fontos.
Mint azonban az eldzGekben lattuk, barmely foka torzitads hajlamos arra,
hogy megnovelje a hatarokon kiviil es6 eredmények aranyat, ezért érdemes
lehet kikiliszobolni. Az a résztvevd, aki elhatarozza, hogy figyelmen kiviil
hagyja a torzitas aspektusat, deklardlja ezt a feliilvizsgalo akciok leirasaban
i1s. Masképpen fogalmazva, a résztvevl tegye vilagossa, hogy onként és jol
megalapozottan dontott a torzitds elhanyagoldsa mellett, nem pedig
hanyagsagbdl.

Hogy reagaljunk egy lépéseket kivano z-pontszamra?

Egy rossz z pontszdm vizsgdlata szorosan kapcsolodik a belsé
mindségellendrzéshez (IQC) [5]. Normal korilmények kozott a
jartassagvizsgalat résztvevije napokkal vagy hetekkel az analizis elvégzése
utan értesiil a rossz z-pontszamrol. Rutin elemzés soran azonban az egész
munkat befolyasold6 nagyobb problémat azonnal fel kellene ismernie a
belsd mindségellendrzési eljarasokkal. A probléma okat azonnal el kellene
haritani. A jartassagvizsgalati mintat tartalmazo mérési sorozatot ekkor
Ujra elkellene végezni, és egy feltehetGen pontosabb eredményt lehetne
benyujtani a jartassagvizsgalatra. Egy varatlanul rossz z pontszdm azt
mutatja, hogy 1. a belsé mindségellenérzé rendszer nem megfeleld, 2. az
analitikai sorozatbdl egyediil a jartassdgvizsgdlati anyag mérését zavarta
egy probléma. A résztvevéknek mind a két eshetdségre kell gondolniuk.
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A belsé mindségellen6rzé rendszer (IQC) hidnyossagai

A bels6 mindségellendrz4 rendszerek gyakori hianyossaga, hogy az 1QC
anyag nem hasonlit kellGen a tipikus vizsgalati anyaghoz. Az IQC anyagnak
a lehetd legjobb reprezentativnak kell lennie a tipikus vizsgédlati mintara, az
elemzendd anyag matrixa, eloszldsa, specidcidja és koncentricidja
tekintetében is. Csak ekkor varhatjuk, hogy az IQC anyag viselkedése
hasznosan tiikrozi az egész analizis menetét. Ha a vizsgalandd anyag
barmely vonatkozasaban erdsen valtozik a meghatarozott csoporton beliil,
hasznaljunk egynél tobb bels6 mindségellendrzé anyagot. Példaul, ha az
elemzendd anyag koncentracidja jelentdsen valtozo a vizsgalati mintakban
(pl. két nagysagrendben), akkor két kiillonbozé IQC anyagra van sziikség,
koncentraciojuk legyen durvan a szokasos tartomany szélsd értékeinél.

Kilonosen fontos, hogy ne haszniljuk a mérendS anyag egyszerd
standard oldatat, mint IQC potanyagot, ha a vizsgalati minta komplex
matrixban van jelen.

Mais problémat jelenthet, ha az IQC rendszer csak a mérési sorozatok
kozti precizitasra irdnyul és elhanyagolja az atlagos eredmények torzitasat.
Ilyen torzitast okozhat, ha az IQC anyag nem hasonlé métrixban van, mint
a szokasos vizsgdlati minta (és a jartassdgvizsgédlati minta). Ezért fontos,
hogy Osszehasonlitsuk az atlagos eredményt az IQC anyag valédi értékének
lehetséges legjobb becslésével. Az ilyen becsléshez a laboratériumon kiviili
nyomonkovethetdség is sziikséges. A kiils6 nyomonkdvethetdség elérhetd
példaul  hasonlé  matrixd  tanudsitott referenciaanyagok (CRM)
hasznalataval, illetve a bels6 mindségellenGrzésre kiszemelt anyag
valamilyen korvizsgalatnak valo aldvetésével.

Szokatlan jartassagvizsgalati anyag

Ha a résztvevd tudja, hogy a belsé mindségellendrzd rendszer igazoltan
torzitdsmentes, a jartassagvizsgalati anyaggal kapcsolatos probléma egyedi
lehet, az illet§ analitikai eredményt tekintve. A rossz eredményt okozhatja
a jartassagvizsgalati anyag kezelésében elkovetett hiba (példaul a felirt
tomeg vagy térfogat helytelen). Ez gyorsan ellendrizhets. Egy varatlan hiba
(el6zbleg nem észlelt zavard hatds vagy szokatlanul alacsony visszanyerés)
is befolyasolhatta kizdrdlag a jartassagvizsgalati anyagot vagy a mérés
folyamatat. Utobbi esetben az a kovetkeztetés vonhato le, hogy a
jartassagvizsgalati minta eléggé eltér a tipikus vizsgalati mintatol ahhoz,
hogy a z pontszamot ne lehessen alkalmazni az elvégzett analitikai
feladatra. Az alternativ megfontolas, hogy az analitikai mddszert és a belsd
mindségellendrzést modositani kell.
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Diagnosztikai probak

Egy rossz z-pontszam jelzi a problémat, de nem ismeri fel az okét. fgy
altalaban tovabbi informéciora van sziikségiink a rossz eredmény
eredetének meghatarozasahoz. Elsd 1épésként meg kell vizsgalnunk a
jartassagvizsgalatot tartalmazé analitikai sorozatvizsgalat regisztralt
eredményeit. A kovetkezdket keressiik:

e Szisztematikus vagy véletlen hiba a szamitasokban.

e Helytelen tomeg vagy térfogat hasznalata.

e A rutin bels6 mindségellendrzési diagram hibat mutato jelzései.
e Szokatlanul magas vak érték.

e Rossz visszanyerés stb.

Ha ezek a lépések nem vezetnek eredményre, tovabbi mérésekre van
sziikség.

A nyilvanvald 1€épés a szoban forgd jartassagvizsgalati anyag ismételt
elemzése egy kovetkezd rutin elemzési sorozatban. Ha a probléma
megszinik (azaz az 0j értékkel egy elfogadhatd z-értéket kapunk), az
eredeti problémat egy ismeretlen eredetd véletlen esetnek kell
tulajdonitanunk. Ha a gyenge eredmény tovabbra is fenndll, kiterjedtebb
vizsgalat valik sziikségessé. Ezt megvalosithatjuk ugy, hogy egy el6zd
jartassagvizsgalati sémabdl szarmaz4 anyagot €s/vagy ha rendelkezésre all,
megfeleld tanusitott referencia anyagot vizsgalunk meg.

Ha a gyenge eredmény még mindig fenndll a kérdéses jartassagvizsgalati
mintdra, de az egyéb régebbi jartassdgvizsgalati mintdk és a tanusitott
referencia anyag esetén nem jelentkezik, akkor azt valdszintlileg az anyag
valamely egyedi sajatsdga okozza, vélhetéen egy varatlan zavard hatas vagy
matrix hatas. Egy ilyen észlelés intenzivebb vizsgalatokat indithat a zavaro
hatds okanak felderitésére. Emellett mdédositani kellhet a rutin analitikai
eljarast, hogy alkalmassd tegylik a zavard hatds kikiiszobolésére az
eljovendd vizsgalati mintakban. Esetleg azt is feltételezhetjiik, hogy a sajat
vizsgalati mintdink sohasem fogjadk tartalmazni a zavard anyagot, és
donthetiink gy, hogy a kedvezdtlen z-pontszdm nem alkalmazhatdé a mi
analitikai rendszeriinkre.

Ha a probléma altalanos, és a régi jartassagvizsgalati, illetve a tanusitott
referencia anyaggal is el6fordul, akkor valdszintileg hiba van az analitikai
eljarasban és ennek megfeleléen hiba van a bels6 mindségellendrzd
rendszerben is.
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Extra informacio a tobb elemzend6 anyag egyiittes mérési
eredményébol

Egyes jartassagvizsgalatok olyan moddszereket alkalmaznak, mint példaul
az ICPAES, melyek egyidejileg tobb elemzendd anyagot hataroznak meg
egyetlen vizsgalati mintaadagbdl és egyetlen kémiai kezeléssel (a gyors
egymasutanban tobb elemzendd anyagot mérd kromatografias modszereket
is ,egyidejlinek” tekinthetjiilk a jelen targyaldsban.) A jartassagvizsgalati
minta tobb elemzendd anyagra vonatkoz6 eredményeibdl tovabbi
informacidk is nyerhet6k diagnosztikai céllal. Ha az Osszes vagy legtobb
elemzendd anyagra nem megfeleld eredményt kaptunk, koriilbelill hasonlo
mértékben, akkor a hiba olyan lépésben lehet, ami az egész eljarast
befolyasolja, példaul hiba a vizsgalati minta bemérésében vagy a belsé
standard hozzaadisaban. Ha csak egy elemzendd anyag mérése rossz, a
anyag kémidjanak egy kiilonleges aspektusaban. Ha az elemzendd anyagok
egy lényeges alcsoportja érintett, ugyanezek a megfontolasok érvényesek.
Példaul ha egy k6zetmintat ICP-AES mddszerrel elemziink, és egy csoport
elemre alacsony eredményt kapunk, eredményre vezethet, ha
megvizsgaljuk, hogy az asvanyi fazisok egyike nem elégteleniil oldodott-e a
kézet feltardsa sordn. Az is lehetséges, hogy egy spektrokémiai valtozas
1épett fel, amit a porlaszté rendszer mikodésének valtozdsa vagy maga a
plazma idézett eld, és amely egyes elemek mérését jobban befolyasolta,
mint masokét.

Torzult hozzarendelt érték

Ideadlis koriilmények kozott a jartassagvizsgalati sémak nyomonkdvethetd
hozzarendelt értéket alkalmaznak. A  gyakorlatban a legtdbb
jartassagvizsgalati séma a résztvevOok megegyezésére épit a hozzarendelt
értéket illetden, mivel egyéb jarhatd alternativa ritkdn van. Az egyetértés
alkalmazasa azonban felveti annak elméleti lehetdségét, hogy a
nagyobbrészt torzitd laboratdériumi moddszert alkalmazo laboratoriumok
csoportjaban van egy szik kisebbség, amely torzitdsmentes moddszert
hasznal. Ez a kisebbségi alcsoport olyan eredményeket produkal, melyek
eltérnek a kozmegegyezéstdl és helyteleniil ,,elfogadhatatlan” z-pontszamot
kapnak. A gyakorlatban ez az eset szokatlan de nem ismeretlen, kiillondsen
akkor, ha 1) elemzendd anyagot vagy vizsgalati mintat vetnek ala
jartassagvizsgalatnak. Példaul a résztvev6k tobbsége olyan mddszert
haszndl, ami érzékeny egy fel nem ismert zavard hatasra, mig a kisebbség
észlelte az interferenciat és olyan modszert valasztott, ami azt kikiiszoboli.
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Gyakori, hogy a probléma azonnal nyilvdnvaléva vélik az érintett
résztvevOk szamara, mivel olyan moddszert hasznilnak, ami a kémiai
folyamatok mélyebb megértésén alapul, mint a résztvevék tObbségéé.
Ugyanakkor a probléma nem nyilvanvalé a tobbi résztvevd €s a
jartassagvizsgalat szervezdje szamdara. Ha az egyik résztvevé arra
gyanakszik, hogy ilyen helyzetbe keriilt, a fent vazolt 1€péseket tartalmazo
akcio leirasat el kell kiildenie a jartassagvizsgalat szervezdinek, hogy
bemutassak részletes bizonyitékaikat a hozzarendelt érték hibas voltara. A
szervezd normalis koriilmények kozott ismerheti a mas résztvevdk altal
hasznalt moddszerek leirasat és olyan helyzetben lehet, hogy azonnal
orvosolhatja a panaszt. Az is lehetséges, hogy a szervezd a probléma egy
hosszabb vizsgalatit inditja meg. RemélhetSleg ez megoldja az eltérést. Az
ilyen eset nem a jartassidgvizsgalat hibdja, hanem épp ellenkezdbleg, az
elonye: az elszigetelten dolgoz6 laboratériumok altal fel nem ismert hibat
felfedezték €és kijavitottak.

Kovetkeztetések

A résztvevéknek legyen egy dokumentalt eljarasuk a ,,nem kielégit6” z-
pontszamok vizsgilatara és kezelésére. Ez lehet példaul kontrollkartya
forméajaban, vagy dontési fa formdjaban a fenti megfontolasok alapjan. Az
eredmények értelmezésének figyelembe kell vennie a résztvevo
laboratorium sajat megfelelGségi kovetelményeit. A javasolt I€pések a belsd
mindségellendrzd eredmények feliilvizsgalata €s a jartassagvizsgalati minta
ismételt elemzése. Fel kell azonban ismerniink, hogy nincs olyan pontosan
definialt eljaras, amely minden lehetséges eshetdséget figyelembe vehet.
Ezért az eljarasnak a szakértdi tapasztalatra kell épitenie.
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