DEUTSCHE NORM Dezember 2002

Genauigkeit (Richtigkeit und Prazision) von O
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Teil 2: Grundlegende Methode fiir die Ermittlung der Wiederhol- und Vergleichprézision
¢ gines vereinheitiichten ﬁ/lessverfahrens : |ISO 5725-2
(1SO 5725-2:1994 einschliellich Technisches Korrigendum 1:2002)
ICS 17.020 Mit
DIN ISO 5725-1:1997-11
Ersatz fur

die 1997-11 zurlckgezogene
Norm DIN ISO 5725:1988-04

Accuracy (trueness and precision) of measurement methods

and results — Part 2: Basic method for the determination of
repeatability and reproducibility of a standard measurement method
(ISO 5725-2:1994 including Technical Corrigendum 1:2002)

Exactitude (justesse et fidélité) des résultats et methodes

de mesure — Partie 2: Méthode de base pour la détermination
de la répétabilité et de la reproductibilité d’'une méthode

de mesure normalisée

(1ISO 5725-2:1994, Rectificatif Technique 1:2002 inclus)

Die Internationale Norm ISO 5725-2:1994-12-15 ,, Accuracy (trueness and precision)
of measurement methods and results — Part 2: Basic method for the determination
of repeatability and reproducibility of a standard measurement method*
einschlieBlich Technisches Korrigendum 1:2002 ist unveréndert in diese Deutsche
Norm iibernommen worden.

Nationales Vorwort

Die Internationale Norm 1SO 5725 wurde vom Technischen Komitee 69 ,Anwendung statistischer
Methoden“ der Internationalen Organisation fiir Normung (ISO) erarbeitet. Die 2. Ausgabe 1986 wurde in
einer nachfolgenden 3. Ausgabe 1994 in sechs Teile unterteilt. In diesen sind die Teilaspekte zum
Gesamtkomplex ,Genauigkeit (Richtigkeit und Prazision) von Messverfahren und Messergebnissen®
einzeln dargestellt. Die deutschen Ubersetzungen sind vom Normenausschuss Qualitditsmanagement,
Statistik und Zertifizierungsgrundlagen (NQSZ) im DIN erstelit worden. Das Vorwort in jedem der sechs
Teile gibt Auskunft tber die jeweils behandelten Teilkomplexe.

Die Normen der Reihe DIN ISO 5725 befassen sich mit der Ermittiung und Anwendung von Prézisions-
und Richtigkeitsmalen eines vereinheitlichten Messverfahrens mittels Ringversuchen. Die Genauigkeit
eines Messverfahrens wird dadurch beschrieben, dass sowohl ein Richtigkeits- als auch ein Prazisionsmal}
gemeinsam angegeben werden. Nach DIN 55350-13 ist Préazision die qualitative Bezeichnung fiir das
Ausmal der gegenseitigen Annaherung voneinander unabhéngiger Ermittlungsergebnisse bei mehrfacher
Anwendung eines vereinheitlichten Messverfahrens unter vorgegebenen Bedingungen. Nach derselben
Norm ist Richtigkeit die qualitative Bezeichnung fur das Ausmal der Anndherung des Erwartungswertes
des Ermittlungsergebnisses an den Bezugswert, wobei dieser je nach Festlegung oder Vereinbarung der
wahre oder der richtige Wert sein kann. Der Erwartungswert ist dabei als gedanklich feststellbarer Wert das
mittlere Ergebnis bei unablassig wiederholter Anwendung des vereinheitlichten Messverfahrens.

Die Normen der Reihe DIN 1SO 5725 sind nur auf kontinuierliche Merkmale anwendbar (siehe 1.2).
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Als Mah fiir die Richtigkeit wird die Differenz zwischen einem Schatzwert fur den Erwartungswert und dem
gewahiten Bezugswert benutzt. Die Differenz zwischen Erwartungswert und Bezugswert nennt man auch
,bias“. Im Deutschen wird dieses MafR fir die Richtigkeit als ,systematische Abweichungskomponente*
bezeichnet, um sie von einzelnen systematischen Abweichungen zu unterscheiden.

MaBe fir die Prazision eines vereinheitlichten Messverfahrens sind im Allgemeinen die
Standardabweichungen der unter Wiederholbedingungen, Zwischenbedingungen oder Vergleich-
bedingungen gewonnenen Messwerte. Aus dem Prazisionsmall Standardabweichung kann man auch die
friher haufig benutzten speziellen PrazisionsmafRe Wiederholgrenze r und Vergleichgrenze R als ,kritische
Differenzbetrage berechnen. Diese sind im Vergleich mit den Standardabweichungen um einen
angebbaren Faktor gréRere Betrage, unter denen oder héchstens gleich denen der Betrag der Differenz
zweier Einzelergebnisse (gemessen unter den betreffenden Bedingungen) mit einer vorgegebenen
Wahrscheinlichkeit P erwartet werden kann. Fir diese Wahrscheinlichkeit wird bei Abwesenheit anderer
Festlegungen oder Vereinbarungen P = 95 % eingesetzt. Der genannte Faktor héngt von der gewahiten
oder vorgegebenen Wabhrscheinlichkeit ab und hat bei P = 95 % den Zahlenwert 2,8). Dem Anwender der
Norm (beispielsweise einem Normenausschuss) ist es nach wie vor prinzipiell freigestelit, ob er als
Prazisionsmalie eines vereinheitlichten Messverfahrens

— Wiederholstandardabweichung, Zwischenstandardabweichung und Vergleichstandardabweichung
oder

— Wiederholgrenze, Zwischengrenze und Vergleichgrenze
angibt. Empfohlen wird, nur die im vorausgehenden ersten Anstrich genannten Gréfen zu verwenden.

Nicht jeder fiir ein betrachtetes vereinheitlichtes Messverfahren durchgefiihrte Ringversuch fiihrt zu den
gleichen Werten der Richtigkeitsmalle bzw. der PrazisionsmaRe. Diese Ergebnisse sind n&amlich
Zufallsergebnisse. Uberdies kénnen die Anzahl der beteiligten Labors und die Anzahl der Ermittlungen im
Labor unterschiedlich sein. Die ermittelten Werte der Richtigkeitsmale bzw. der Prazisionsmafie sind also
Schatzwerte. Fir einen Industrie- oder Wirtschaftssektor oder fir ein Fachgebiet kénnen fiir sie jedoch
verbindliche Grenzwenrte eingefiihrt werden, falls es erforderlich ist. Das kann beispielsweise aus
juristischen Griinden nétig sein.

In den Normen der Reihe DIN ISO 5725 werden aufer den eingangs fur Prézision und Richtigkeit
genannten die folgenden Begriffe benutzt:

— Ringversuch = Versuch unter Beteiligung mehrerer Labors, z. B. zur Ermittlung der Prézision oder der
Richtigkeit eines Messverfahrens nach dieser Normenreihe (siehe auch DIN ISO 5725-1:1997-11, 3.22).

ANMERKUNG Ein Ringversuch kann unterschiedliche Zwecke haben. Beispielsweise kann er nur auf
PrazisionsmaRe oder nur auf Richtigkeitsmafe oder auf beide ausgerichtet sein. Unterbegriffe zum Ringversuch
fur dessen unterschiedliche Ziele sind nicht erforderlich, werden aber benutzt.

— Labor = Stelle, die Prifungen oder nur Ermittiungen ausfuhrt.

ANMERKUNG Gelegentlich wird dieser Begriff auch im Sinn des Untersuchungsorts verwendet.
— Vereinheitlichtes Messverfahren: Siehe DIN ISO 5725-1:1997-11, 4.1.

ANMERKUNG Bisher wurde es ,festgelegtes Messverfahren® genannt.

Im Ubrigen wird auf die Normen Uber Begriffe zu Qualitdtsmanagement und Statistik der Normenreihen
DIN 55350 und DIN 13303 hingewiesen.

Die vorliegende Normenreihe DIN ISO 5725 ist eine Rahmenregelung fir zahlreiche Fachgebiete. Sie
bedarf bei der Anwendung gegebenenfalls erganzender Festlegungen, insbesondere zur Anzahl der am
Ringversuch beteiligten Labors und zur Anzahl der Merkmalsniveaus und der Wiederholmessungen. Fir
beides enthalt die Normenreihe Empfehiungen. Branchenspezifisch kann eine feste Anzahl oder
Mindestanzahl von Labors, Merkmalsniveaus und von Wiederholmessungen pro Merkmalsniveau
vorgegeben werden.

Die vorliegende Norm behandelt unter Anwendung der in DIN ISO 5725-1 dargelegten, fir alle Normen der
Reihe DIN ISO 5725 geltenden allgemeinen Grundiagen und Begriffe, die grundlegenden Methoden fiir die

1) Dieser Faktor ergibt sich aus dem auf 2,0 gerundeten Quantil ugzs % = 1,96 sowie aus \/; mit n = 2. Aus deren
Multiplikation folgt, fur Zwecke der Schéatzung hinreichend genau, der Faktor 2,8.
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Ermittlung der beiden PrézisionsmaRe eines vereinheitlichten Messverfahrens, bei denen dasselbe
vereinheitlichte Messverfahren an identischen Versuchsobjekten benutzt wird, die Untersuchungen aber
einmal im selben Labor durch denselben Bearbeiter mit derselben Geréateausriistung, zum anderen jedoch
in verschiedenen Labors durch verschiedene Bearbeiter mit verschiedenen Gerateausriistungen
durchgefiihrt werden. Dabei ergibt sich im ersten Fall ein Mal} fiir die Wiederholprazision, im zweiten Fall
ein MaR fir die Vergleichprézision.

MaRe fir die Prazision unter unterschiedlich kombinierten Zwischenbedingungen beziiglich der
mitwirkenden Labors, Bearbeiter und Gerateausriistungen werden in DIN ISO 5§725-3 behandelt.

Anderungen

Gegenuber DIN ISO 5725-1:1997-11 und der 1997-11 zuriickgezogenen DIN I1SO 5725:1988-04 wurden
folgende Anderungen vorgenommen:

—~ Die Norm DIN 1SO 5725 wurde in DIN ISO 5§725-1 und DIN ISO 5725-2 aufgeteilt. Diese sind
terminologisch an die Entwicklung von 1ISO 3534-1 und ISO 3534-2 angepasst worden.

Frithere Ausgaben
DIN ISO 5725: 1981-11, 1988-04

Nationaler Anhang NA
(informativ)
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Deutsche Ubersetzung

Genauigkeit (Richtigkeit und Prédzision) von Messverfahren und
Messergebnissen -

Teil 2: Grundlegende Methode fiir die Ermittlung der Wiederhol- und
Vergleichprazision eines vereinheitlichten Messverfahrens
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Vorwort

Die I1SO (Internationale Organisation flir Normung) ist die weltweite Vereinigung nationaler Normungsinstitute
(ISO-Mitgliedskorperschaften). Die Erarbeitung Internationaler Normen obliegt den Technischen Komitees der
ISO. Jede Mitgliedskdrperschaft, die sich fiir ein Thema interessiert, flir das ein Technisches Komitee eingesetzt
wurde, ist berechtigt, in diesem Komitee mitzuarbeiten. Internationale (staatliche und nichtstaatliche) Organisati-
onen, die mit der ISO in Verbindung stehen, sind an den Arbeiten ebenfalls beteiligt. Die ISO arbeitet in allen
Angelegenheiten der elektrotechnischen Normung eng mit der Internationalen Elektrotechnischen Kommission

(IEC) zusammen.

Die von den Technischen Komitees verabschiedeten internationalen Norm-Entwiirfe werden den Mitgliedskér-
perschaften zur Abstimmung vorgelegt. Die Veréffentlichung als Internationale Norm erfordert Zustimmung von
mindestens 75 % der abstimmenden Mitgliedskoérperschaften.

Die Internationale Norm 1SO 5725-2 wurde durch das Technische Komitee ISO/TC 69, Anwendung statistischer
Methoden, Unterkomitee SC 6, Messmethoden und Messergebnisse, erarbeitet.

ISO 5725 besteht unter dem Haupttitel ,,Genauigkeit (Richtigkeit und Prézision) von Messverfahren und Messer-
gebnissen” aus den folgenden Teilen:

Teil 1. Allgemeine Grundlagen und Begriffe

Teil 2: Grundlegende Methode fir die Ermittlung der Wiederhol- und Vergleichprézision eines vereinheit-
lichten Messverfahrens

Teil 3: Prazisionsmale eines vereinheitlichten Messverfahrens unter Zwischenbedingungen

Teil 4: Grundlegende Methoden fiir die Ermittlung der Richtigkeit eines vereinheitlichten Messverfahrens
Teil 5: Alternative Methoden fir die Ermittlung der Prazision eines vereinheitlichten Messverfahrens

Teil 6: Anwendung von Genauigkeitswerten in der Praxis

Die Teile 1 bis 6 von ISO 5725 ersetzen gemeinsam die Norm ISO 5725:1986 und machen diese unguiltig, wel-
che erweitert wurde, um Richtigkeit (ergdnzend zu Préazision) sowie Zwischenbedingungen (ergénzend zu Wie-
derhol- und Vergleichbedingungen) abzudecken.

Der Anhang A ist normativer Bestandteil dieses Teils von 1ISO 5725, die Anhénge B und C sind informativ.
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Foreword

ISO (the International Organization for Standardization) is a worldwide
federation of national standards bodies (ISO member bodies). The work
of preparing International Standards is normally carried out through ISO
technical committees. Each member body interested in a subject for
which a technical committee has been established has the right to be
represented on that committee. International organizations, governmental
and non-governmental, in liaison with 1SO, also take part in the work. ISO
collaborates closely with the International Electrotechnical Commission
(IEC) on all matters of electrotechnical standardization.

Draft International Standards adopted by the technical committees are
circulated to the member bodies for voting. Publication as an International
Standard requires approval by at least 75 % of the member bodies casting
a vote.

International Standard ISO 5725-2 was prepared by Technical Committee
ISO/TC 69, Applications of statistical methods, Subcommittee SC 6,
Measurement methods and results.

ISO 5725 consists of the following parts, under the general title Accuracy
(trueness and precision) of measurement methods and results:

— Part 1; General principles and definitions

— Part 2: Basic method for the determination of repeatability and re-
producibility of a standard measurement method

— Part 3: Intermediate measures of the precision of a standard
measurement method

— Part 4: Basic methods for the determination of the trueness of a
standard measurement method

— Part 5: Alternative methods for the determination of the precision
of a standard measurement method

— Part 6: Use in practice of accuracy values

Parts 1 to 6 of ISO 5725 together cancel and replace ISO 5725:1986,
which has been extended to cover trueness (in addition to precision) and
intermediate precision conditions (in addition to repeatability and repro-
ducibility conditions).

Annex A forms an integral part of this part of ISO 5725. Annexes B and
C are for information only.
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Einleitung

0.1 ISO 5725 benutzt die beiden Ausdriicke ,Richtigkeit“ und ,Prézision®, um die Genauigkeit eines Mess-
verfahrens zu beschreiben. ,Richtigkeit” bezieht sich auf das Ausmaf der Ann&herung zwischen dem arithmeti-
schen Mittelwert einer groen Anzahl von Ermittlungsergebnissen und dem wahren oder dem richtigen Wert.
,Prazision“ bezieht sich auf das AusmaR der gegenseitigen Annaherung von Ermittlungsergebnissen.

0.2 Aligemeine Uberlegungen zu diesen Grofen sind in ISO 5725-1 angegeben. Sie werden deshalb in
diesem Teil von ISO 5725 nicht wiederholt. ISO 5725-1 erlédutert die grundlegenden Definitionen und allgemei-
nen Prinzipien und sollte deshalb zusammen mit allen anderen Teilen von ISO 5725 gelesen werden, also auch
zusammen mit diesem Teil 2.

0.3 Dieser Teil von I1SO 5725 befasst sich nur mit Schétzungen mittels der Wiederholstandardabweichung
und der Vergleichstandardabweichung. Obwohl unter speziellen Umsténden andere Versuchstypen (wie etwa
der Versuch mit Doppelniveauproben) fiir die Schétzung der Prézision angewendet werden, sind solche in die-
sem Teil von 1ISO 5725 nicht behandelt. Sie sind vielmehr Gegenstand von ISO 5725-5. Dieser Teil von
ISO 5725 beschaftigt sich auch nicht mit anderen Prézisionsmalen, die zwischen den beiden hauptséchlichen
Prazisionsmalen liegen. Préazisionsmalle unter Zwischenbedingungen sind Gegenstand von ISO 5725-3.

0.4 Unter speziellen Umstanden kénnen Ergebnisse eines Versuchs zur Schatzung der Prézision auch zur

Schatzung der Richtigkeit verwendet werden. Die Schétzung der Richtigkeit ist in diesem Teil von 1SO 5725
nicht behandelt. Alle Gesichtspunkte zur Schatzung der Richtigkeit sind Gegenstand von ISO 5725-4.

Documents

Document Sharing Hub

Full document details: DIN ISO 5725-2:2002-12


http://www.avadocuments.com/doc/din-iso-5725-2-2002-12
http://www.avadocuments.com/doc/din-iso-5725-2-2002-12

Seite 11
DIN ISO 5725-2:2002-12

Introduction

0.1 ISO 5725 uses two terms “trueness” and “precision” to describe
the accuracy of a measurement method. “Trueness” refers to the close-
ness of agreement between the arithmetic mean of a large number of test
results and the true or accepted reference value. “Precision” refers to the
closeness of agreement between test results.

0.2 General consideration of these quantities is given in ISO 5725-1 and
so is not repeated in this part of ISO 5725. ISO 5725-1 should be read in
conjunction with all other parts of 1ISO 5725, including this part, because
it gives the underlying definitions and general principles.

0.3 This part of ISO 5725 is concerned solely with estimating by means
of the repeatability standard deviation and reproducibility standard devi-
ation. Although other types of experiment (such as the split-level exper-
iment) are used in certain circumstances for the estimation of precision,
they are not dealt with in this part of ISO 5725 but rather are the subject
of ISO 5725-5. Nor does this part of ISO 5725 consider any other meas-
ures of precision intermediate between the two principal measures: those
are the subject of 1ISO 5725-3.

0.4 In certain circumstances, the data obtained from an experiment
carried out to estimate precision are used also to estimate trueness. The
estimation of trueness is not considered in this part of ISO §725; all as-
pects of the estimation of trueness are the subject of ISO 5725-4.
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1 Anwendungsbereich
1.1 Dieser Teil von ISO 5725

- erfautert ausfiihrlich die allgemeinen Prinzipien, die
zu beachten sind, wenn man Versuche zur zahien-
mafRigen Schatzung der Prazision eines (vereinheit-
lichten) Messverfahrens mittels Ringversuch entwirft;

- vermittelt im Einzelnen eine praktische Beschreibung
der Grundmethode zur formellen Anwendung der
Schatzung der Prazision von (vereinheitlichten)
Messverfahren;

- vermittelt eine Anleitung flur alle Personen, die mit
dem Planen, dem Ausfiilhren oder dem Auswerten
der Ergebnisse der Versuche zur Schatzung der
Prazision befasst sind.

ANMERKUNG 1 Abwandlungen zu dieser Grund-
methode flir besondere Zwecke sind in anderen Teilen
von ISO 5725 angegeben.

Anhang B vermittelt praktische Beispiele zur Schatzung
der Prazision (vereinheitlichter) Messverfahren mittels
Ringversuchen.

1.2 Dieser Teil von ISO 5725 befasst sich aus-
schlieflich mit Messverfahren fir kontinuierliche Merkma-
le, die als Ermittlungsergebnis einen einzigen Wert liefern,
auch wenn dieser einzige Wert ein Rechenergebnis aus
einer Reihe von Beobachtungen sein kann.

1.3 Dieser Teil von ISO 5725 geht davon aus, dass
beim Entwurf und bei der Durchfilhrung des Prazisions-
versuchs alle Prinzipien beachtet werden, die in
ISO 5725-1 niedergelegt sind. Die Grundmethode wendet
die gleiche Anzahl von Ermittlungsergebnissen in jedem
Labor an, wobei jedes Labor die gleichen Merkmalsni-
veaus der Proben untersucht. Man nennt das einen ,aus-
gewogenen Versuch auf einheitlichem Merkmalsniveau®.
Die Grundmethode ist anwendbar auf Verfahren, die ver-
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einheitlicht worden sind und in einer Anzahl von Labors
regelmafig angewendet werden.

ANMERKUNG 2 Ausgearbeitete: Beispiele sind an-
gegeben, um ausgewogene Ermittlungsergebnisse mit
jeweils gleicher Anzahl (je Zelle) darzulegen. Allerdings
wird in einem der Beispiele von einer schwankenden An-
zahl von Ermittlungsergebnissen je Zelle berichtet (un-
ausgewogener Versuchsplan). In einem anderen Beispiel
fehlen einige Daten. Das liegt daran, dass sich ein aus-
gewogen geplanter Versuch in einen nicht ausgewogenen
umwandeln kann. FastausreiBer und Ausreiler sind
ebenfalls betrachtet.

1.4 Das statistische Modell nach ISO 5725-1:1994,
Abschnitt 5, ist als eine geeignete Grundlage fur die Deu-
tung und Auswertung solcher Ermittlungsergebnisse Uber-
nommen, deren Verteilung naherungsweise eine Normal-
verteilung ist.

1.5 Die Grundmethode nach Beschreibung in diesem
Teil von ISO 5725 wird (Ublicherweise) die Prazision eines
(vereinheitlichten) Messverfahrens schitzen,

a) wenn die Ermittlung der Wiederhol- und der Ver-
gleichstandardabweichungen gefordert ist, wie sie in
ISO 5725-1 definiert sind;

b) wenn die anzuwendenden Materialien homogen
sind, oder wenn die Auswirkungen einer Inhomoge-
nitét in die Prazisionswerte einbezogen werden kén-
nen; und
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1 Scope

1.1 This part of I1SO 5725

— amplifies the general principles to be observed in
designing experiments for the numerical esti-
mation of the precision of measurement methods
by means of a collaborative interlaboratory exper-
iment; ’

— provides a detailed practical description of the
basic method. for routine use in estimating the
precision of measurement methods;

— provides guidance to all personnel concerned with
designing, performing or analysing the results of
the tests for estimating precision.

NOTE 1  Modifications to this basic method for particular
purposes are given in other parts of 1SO 5725.

Annex B provides practical examples of estimating
the precision of measurement methods by exper-
iment. :

1.2 This part of ISO 5725 is concerned exclusively
with measurement - methods which yield measure-
ments on a continuous scale and give a single value
as the test result, although this single value may be
the outcome of a calculation from a set of observa-
tions. A
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1.3 It assumes that in the design and performance
of the precision experiment, all the principles as laid
down in ISO 5725-1 have been observed. The basic
method uses the same number of test results in each
laboratory, with each laboratory analysing the same
levels of test sample; i.e. a balanced uniform-level
experiment. The basic method applies to procedures
that have been standardized and are in regular use in
a number of laboratories.

NOTE 2 Worked examples are given to demonstrate bal-
anced uniform sets of test results, -although in one example
a variable -number of replicates per cell were reported (un-
balanced design) and in another some data were missing.
This is because -an experiment designed to be balanced can
turn out to be unbalanced. Stragglers and outliers are also
considered.

1.4 The statistical model of clause5 of
ISO 5725-1:1994 is accepted as a suitable basis for
the interpretation and analysis of the test results, the
distribution of which is approximately normal.

1.5 The basic method, as described in this part of
ISO 5725, will (usually) estimate the precision of a
measurement method:

a) when it is required to determine the repeatability
and reproducibility standard deviations as defined
in ISO 5725-1;

b) when the materials to be used are homogeneous,
or when the effects of heterogeneity can be in-
cluded in the precision values; and
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c) wenn die Anwendung eines ausgewogenen Ver-
suchsplans auf einheitlichem Merkmalsniveau an-
nehmbar ist.

1.6 Derselbe Ansatz kann angewendet werden fir
eine vorlaufige Schatzung der Prazision fir Messverfah-
ren, die noch keine Vereinheitlichung erreicht haben oder
noch nicht standig angewendet werden.

2 Normative Verweisungen

Die folgenden normativen Dokumente enthalten Festle-
gungen, die durch Verweisung in diesem Text Bestandteil
dieses Teils von ISO 5725 sind. Zum Zeitpunkt der Veréf-
fentlichung dieser Internationalen Norm waren die ange-
gebenen Ausgaben giiltig. Alle Normen unterliegen der
Uberarbeitung. Vertragspartner, deren Vereinbarungen
auf diesem Teil von ISO 5725 basieren, werden gebeten,
die Méglichkeit zu priifen, ob die jeweils neuesten Ausga-
ben der im Folgenden genannten Normen angewendet
werden kénnen. Die Mitglieder von IEC und ISO fiihren
Verzeichnisse der gegenwdrtig gultigen Internationalen
Normen.

ISO 3534-1:1993, Statistik — Begriffe und Formelzei-
chen — Teil 1: Wahrscheinlichkeit und allgemeine statisti-

sche Begriffe.

ISO 5725-1:1994, Genauigkeit (Richtigkeit und Prézision)
von Messverfahren und Messergebnissen — Teil 1: All-
gemeine Grundlagen und Begriffe.

3 Begriffe

Fur diesen Teil von ISO 5725 gelten die in ISO 3534-1
und SO 5725-1 angegebenen Begriffe.

Die in (der Normenreihe) 1ISO 5725 angewendeten For-
melzeichen sind im Anhang A angegeben.

4 Schitzwerte fiir die Parameter des
Grundmodells

4.1 Die in diesem Teil von 1SO 5725 angegebenen
Verfahren griinden sich auf das in ISO 5725-1:1994, Ab-
schnitt 5, angegebene und in 1SO 5725-1:1994, 1.2, weiter
ausgearbeitete statistische Modell. Vor allem griinden sich
diese Verfahren auf die Gleichungen (2) bis (6) in
1SO 5725-1:1994, Abschnitt 5.

Das Modell lautet
y=m+ B + e
Dabei ist fiir das jeweils untersuchte Material

m der Gesamtmittelwert (als Schatzwert fir den
Erwartungswert);

B die systematische Abweichungskomponente des
Labors unter Wiederholbedingungen;

e die zufallige Abweichung, die bei jeder Messung
unter Wiederholbedingungen vorkommt.

4.2 Die Gleichungen (2) bis (6) in ISO 5725-1:1994,
Abschnitt 5, sind mittels der wahren Standardabweichun-
gen der betrachteten Grundgesamtheiten ausgedriickt. In
der Praxis sind die wirklichen Werte dieser (wahren) Stan-
dardabweichungen unbekannt. Deshalb missen Schatz-
werte fur die Prazisionswerte aufgrund einer vergleichs-
weise kleinen Stichprobe aller in Frage kommenden La-
bors ermittelt werden, und innerhalb dieser Labors auf-
grund einer kleinen Stichprobe aller in Frage kommenden
Ermittlungsergebnisse. :

4.3 In der statistischen Praxis, wo der wahre Wert
einer Standardabweichung, o, unbekannt ist und durch
einen Stichprobenschatzwert ersetzt wird, wird demzufol-
ge das Formelzeichen o durch das Formelzeichen s er-
setzt, um deutlich zu machen, dass dies ein Schatzwert
ist. Das muss in jeder der Gleichungen (2) bis (6) in
ISO 5725-1:1994 geschehen, woraus folgt:

sf ist der Schéatzwert fir die ,Varianz zwi-

schen den Labors®;

Sy ist der Schatzwert fiir die ,Varianz inner-
halb eines Labors®,

ist der arithmetische Mittelwert von s%v

und zugleich Schéatzwert fiir die Wieder-
holvarianz; dieser arithmetische Mittelwert
ist Giber alle Labors zu erstrecken, die sich
am Ringversuch beteiligen und nach dem
Ausscheiden von Ausrei3ern verbleiben;

~

Sp ist der Schéatzwert fur die Vergleichvarianz
gemaR der Gleichung

s§=sf+sf (1)

5 Forderungen an einen Prézisionsver-
such

5.1 Gestaltung des Prazisionsversuchs

51.1 Bei der fur die Grundmethode angewendeten
Gestaltung werden Stichproben aus ¢ Materiallosen, die ¢
unterschiedliche Merkmalsniveaus fiir den Versuch repra-
sentieren, an p Labors gesandt, deren jedes sich fir jedes
der g Merkmalsniveaus genau n wiederholte Ermittlungs-
ergebnisse unter Wiederholbedingungen verschafft. Diese
Art von Versuch wird

»Ausgewogener Versuch auf einheitlichem Merkmals-
niveau”

genannt.
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c) when the use of a balanced uniform-level layout
is acceptable.

1.6 The same approach can be used to make a
preliminary estimate of precision for measurement
methods which have not reached standardization or
are not in routine use.

2 Normative references

The following standards contain provisions which,
through reference in this text, constitute provisions
of this part of ISO 5725. At the time of publication, the
editions indicated were valid. All standards are subject
to revision, and parties to agreements based on this
part of ISO 5725 are encouraged to investigate the
possibility of applying the most recent editions of the
standards indicated below. Members of IEC and iSO
maintain registers of currently valid International
Standards.

ISO 3534-1:1993, Statistics — Vocabulary and sym-
bols — Part 1: Probability and general statistical

terms.

ISO 5725-1:1994, Accuracy (trueness and precision)
of measurement methods and results — Part 1:
General principles and definitions.

3 Definitions

For the purposes of this part of ISO 5725, the defi-
nitions given in ISO 3534-1 and in ISO 5725-1 apply.

The symbols used in ISO 5725 are given in annex A.

4 Estimates of the parameters in the
basic model '

4.1 The procedures given in this part of ISO 5725
are based on the statistical model given in clause 5
of 1ISO 5725-1:1994 and elaborated upon in subclause
1.2 of ISO 5725-1:1994. In particular, these pro-
cedures are based on equations (2) to (6) of clause 5
of 1ISO 5725-1:1994,

The model is

y=m+B+e

where, for the particular material tested,

m is the general mean (expectation);
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B is the laboratory component of bias under re-
peatability conditions;

e is the random error occurring in every
measurement under repeatability conditions.

4.2 Equations (2) to (6) of ISO 5725-1:1994,
clause 5 are expressed in terms of the true standard
deviations of the populations considered. In practice,
the exact values of these standard deviations are not
known, and estimates of precision values must be
made from a relatively small sample of all the possible
laboratories, and within those laboratories from a
small sample of all the possible test results.

4.3 -In statistical practice, where the true value of a
standard deviation, ¢, is not known and is replaced by
an estimate based upon a sample, then the symbol ¢
is replaced by s to denote that it is an estimate. This
has to be done in each of the equations (2) to (6) of
ISO 5725-1:1994, giving:

s2 is the estimate of the between-laboratory

variance; :

: s&, is the estimate of the within-laboratory vari-
~ ance;

s, is the arithmetic mean of s\fv and is the esti-
mate of the repeatability variance; this arith-
metic mean is taken over all those
laboratories taking part in the accuracy ex-
periment which remain after outliers have
been excluded;

s is the estimate of the reproducibility vari-
ance: '

.s'2=.<r"‘_7+s,2 N ¢))

5 Requirements for a precision
experiment

5.1 Layout of the experimént

5.1.1 In the layout used in the basic method, sam-
ples from ¢ batches of materials, representing ¢ dif-
ferent levels of the test, are sent to p laboratories
which each obtain exactly n replicate test results un-
der repeatability conditions at each of the q levels.
This type of experiment is called a balanced uniform-
level experiment.
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5.1.2 Die Ausfiihrung dieser Messungen muss syste-
matisch geplant werden. Dazu miissen folgende Anwei-
sungen gegeben werden:

a) Jedes vorausgehende Prifen von Messgerdten
muss so durchgefihrt werden, wie es in dem verein-
heitlichten Messverfahren festgelegt ist.

b) Jede Gruppe von n Messungen, die ein Merkmalsni-
veau betrifft, muss unter Wiederholbedingungen
ausgefiihrt werden, das heifdt in einer kurzen Zeit-
spanne, durch denselben Bearbeiter, und ohne ir-
gendwelche zwischengeschaltete erneute Kalibrie-
rung des Messgeréats; es sei denn, dies ist ein Be-
standteil der Ausfiihrung einer Messung.

c) Es ist unbedingt erforderlich, dass jeder der »n Ver-
suche unter Wiederholbedingungen unabhangig
voneinander ausgefihrt wird, so als ob es n Versu-
che an unterschiedlichen Materialien wéren. In der
Regel wird allerdings der Bearbeiter oder die Bear-
beiterin wissen, dass er (sie) identisches Material
prift. Deshalb solite in den Anleitungen besonders
der Gesichtspunkt hervorgehoben werden, dass es
der ganze Zweck des Versuchs ist, zu ermitteln,
welche Unterschiede in den Ergebnissen wahrend
der Versuchsdurchfihrung vorkommen kénnen.
Wenn trotz dieser Hinweise zu befirchten ist, dass
vorausgehende Ermittiungsergebnisse nachfolgende
Ermittlungsergebnisse und damit die Wiederholvari-
anz beeinflussen kénnten, solite Gberlegt werden, ob
auf jedem der ¢ Merkmalsniveaus n verschiedene
Proben verwendet werden sollten, die in einer Weise
codiert sind, dass der Bearbeiter nicht weil}, was die
Proben fiir ein gegebenes Merkmalsniveau sind. Ein
solches Verfahren kénnte allerdings dennoch Prob-
leme bezlglich der Sicherstellung von tatsdchlich
zutreffenden Wiederholbedingungen zwischen den
Proben verursachen. Das diirfte nur dann méglich
sein, wenn die Messungen in einer Art und Weise
ausgefiihrt werden, dass alle ¢ mal » Messungen in-
nerhalb einer kurzen Zeitspanne ausgefthrt werden
kénnen.

d) Es ist nicht unbedingt nétig, dass jede der ¢ Grup-
pen von je n Messungen alle genau in einer kurzen
Zeitspanne ausgefihrt werden. Unterschiedliche
Gruppen von Messungen kénnen an verschiedenen
Tagen ausgefiihrt werden.

e) Messungen aller ¢ Merkmalsniveaus missen durch
ein und denselben Bearbeiter ausgefiihrt werden,
und zusétzlich miissen die » Messungen auf einem
gegebenen Merkmalsniveau durchgehend mit dem-
selben Messgerat ausgefiihrt werden.

f) Sofern im Verlauf der Messungen ein Bearbeiter
ausfallt, kann ein anderer Bearbeiter die Messungen
zu Ende fuhren, vorausgesetzt, dass der Wechsel
nicht innerhalb ein und derselben Gruppe von n
Messungen auf einem Merkmalsniveau vorkommt,
sondern nur zwischen zwei der ¢ Gruppen. Uber ei-
nen solchen Wechsel muss mit den Ergebnissen be-
richtet werden.

g) Fdur die vollstandige Durchfihrung aller Messungen
muss eine Hdochstzeitspanne vorgegeben werden.
Das kann nétig sein, um die Zeitspanne zu begren-
zen, die zwischen dem Tag des Empfangs der Pro-
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ben und dem Tag des Abschlusses der Messungen
verstreichen darf.

h)  Alle Proben miissen mit dem Namen des Versuchs
und einer Kennzeichnung der Probe eindeutig eti-
kettiert sein.

51.3 In 5.1.2 und an anderer Stelle in diesem Teil von
ISO 5725 ist der Bearbeiter erwdhnt. Fir einige Messun-
gen kann es in Wirklichkeit ein Team von Bearbeitern
sein, von denen jeder einen speziellen Teil des Verfah-
rens ausfihrt. In einem solchen Fall muss das Team als
.der Bearbeiter* betrachtet werden, und irgendeine Ande-
rung innerhalb des Teams als Bereitstellung eines. ande-
ren ,Bearbeiters®.

5.1.4 In der Geschéftspraxis kénnen Ergebnisse ziem-
lich grob gerundet werden. In einem Prazisionsversuch
hingegen miissen Ergebnisse mindestens mit einer Stelle
mehr als in dem vereinheitlichten Messverfahren verlangt
aufgeschrieben werden. Wenn das vereinheitlichte Mess-
verfahren die Anzahl Stellen nicht festlegt, darf die Run-
dung nicht gréber sein als die Halfte des Schatzwertes der
Wiederholstandardabweichung. Sollte die Prazision vom
Merkmalsniveau m abhéngen (siehe Gleichung in 4.1),
kénnen fur unterschiedliche Merkmalsniveaus unter-
schiedliche Rundungsgrade nétig sein.

5.2 Auswahl der Labors

5.21 Die allgemeinen Prinzipien beziiglich der Aus-
wahl der Labors, die an einem Ringversuch teilnehmen
sollen, sind in 1ISO 5725-1:1994, 6.3, angegeben. Bei der
Anwerbung der Mitarbeit der erforderlichen Anzahl von
Labors missen deren Verantwortlichkeiten zweifelsfrei
festgelegt werden. Ein Beispiel fir einen geeigneten An-
werbungs-Fragebogen zeigt Bild 1.

5.2.2 Fir den Zweck dieses Teils von ISO 5725 wird
ein ,Labor* als eine Kombination aus Bearbeiter, dem
Messgerat und der Prifstelle betrachtet. Eine einzelne
Priifstelle (oder ein Labor im herkémmlichen Sinn) kann
deshalb mehrere ,Labors* verkérpern, sofern es mehrere
Bearbeiter mit voneinander unabhéngigen Messgeriten
bereitstellen kann, mit denen die Arbeit unabhangig von-
einander durchgefihrt wird.

5.3 Vorbereitung des Materials

5.3.1 Eine Besprechung der Gesichtspunkte, die be-
trachtet werden missen, wenn Material fir die Anwen-
dung in einem Prazisionsversuch ausgewahlt wird, ist in
ISO 5725-1:1994, 6.4, zu finden.

5.3.2 Bei der Entscheidung uber die Mengen des be-
reitzustellenden Materials missen versehentliche Men-
genverluste oder Irrtimer bei der Beschaffung einiger
Priifergebnisse beriicksichtigt werden, was den Einsatz
von zusétzlichem Material nétig machen kann. Die Menge
des vorbereiteten Materials muss fiir den Versuch ausrei-
chend sein und einen angemessenen Reserve-Vorrat
erlauben.
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5.1.2 The performance of these measurements shall
be organized and instructions issued as follows.

a) Any preliminary checking of equipment shall be
as specified in the standard method.

b) Each group of n measurements belonging to one
level shall be carried out under repeatability con-
ditions, i.e. within a short interval of time and by
the same operator, and without any intermediate
recalibration of the apparatus unless this is an in-
tegral part of performing a measurement.

c) It is essential that a group of n tests under re-
peatability conditions be performed independently
as if they were n tests on different materials. As
a rule, however, the operator will know that
he/she is testing identical material, but the point
should be stressed in the instructions that the
whole purpose of the experiment is to determine
what differences in results can occur in actual
testing. If it is feared that, despite this warning,
previous results may influence subsequent test
results and thus the repeatability variance, it
should be considered whether to use n separate
samples at each of the g levels, coded in such a
way that the operator will not know which are the
replicates for a given level. However, such a pro-
cedure could cause problems in ensuring that re-
peatability conditions will apply between
replicates. This would only be possible if the
measurements were of such a nature that all the
qn measurements could be performed within a
short interval of time.

d) It is not essential that all-the ¢ groups of n
measurements each be performed strictly within
a short interval; different groups of measurements
may be carried out on different days.

e) Measurements of all g levels shall be performed
by one and the same operator and, in addition, the
n measurements at a given level shall be per-
formed using the same equipment throughout.

f) If in the course of the measurements an operator
should become unavailable, another operator may
complete the measurements, provided that the
change does not occur within a group of n
measurements at one level but only occurs be-
tween two of the g groups. Any such change shall
be reported with the results.

gl A time limit shall be given within which all
measurements shall be completed. This may be
necessary to limit the time allowed to elapse be-
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tween the day the samples are received and the
day the measurements are performed.

h) All samples shall be-clearly labelled with the name
of the experiment and a sample identification.

513 In 5.1.2 and elsewhere in this part of
ISO 6725, reference is made to the operator. For
some measurements, there may in fact be a team of
operators, each of whom performs some specific part
of the procedure. In such a case, the team shall be
regarded as “the operator” and any change in the
team shall be regarded as providing a different “op-
erator”. '

5.1.4 In commercial practice, the test results may
be rounded rather crudely, but in a precision exper-
iment test results shall be reported to at least one
more digit than specified in the standard method. If
the method does not specify the number of digits, the
rounding shall not be coarser than half the repeatabil-
ity standard deviation estimate. When precision may
depend on the level m, different degrees of rounding
may be needed for different levels.

5.2 Recruitment of the laboratories

5.2.1 The general principles regarding recruitment
of the laboratories to participate in an ‘interlaboratory
experiment are given in 6.3 of I1SO 5§725-1:1994. In
enlisting the cooperation of the requisite number of
laboratories, their responsibilities shall be clearly
stated. An example of a suitable enlistment question-
naire is given in figure 1.

5.2.2 For the purposes of this part of ISO 5725, a
"laboratory” is considered to be a combination of the
operator, the equipment and the test site. One test
site (or laboratory in the conventional sense) may thus
produce several “laboratories” if it can provide several
operators each with independent sets of equipment
and situations in which to perform the work.

5.3 Preparation of the materials

5.3.1 A discussion of the points that need to be
considered when selecting materials for use in a pre-
cision experiment is given in 6.4 of ISO 5725-1:1994.

5.3.2 When deciding on the quantities of material to
be provided, allowance shall be made for accidental
spillage or errors in obtaining some test results which
may necessitate using extra material. The amount of
material prepared shall be sufficient to cover the ex-
periment and allow an adequate stock in reserve.
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lichte Messverfahren zu beteiligen.

Ja D Nein D

2 Als Teilnehmer wissen wir, dass

Programm beginnt;

3 Kommentare

Fragebogen fiir einen Ringversuch

Titel des vereinheitlichten Messverfahrens (siehe beigefigte Kopie):

1 Unser Labor hat die Absicht, sich an einem Prazisionsversuch fiir dieses vereinheit-

a) alle erforderlichen Gerate, Chemikalien und andere durch das Verfahren fest-
gelegten Forderungen in unserem Labor verfligbar sein missen, sobald das

b) die festgelegten Forderungen bezuglich ,Zeit", wie das Datum des Beginns,
das Anfordern von Priifproben sowie das Datum fir die Beendigung des Pro-
gramms, strikt erfillt werden missen;

c) wir uns an das vereinheitlichte Messverfahren genau zu halten haben;
d) Proben genau nach den Anleitungen behandelt werden miissen;
e) ein qualifizierter Bearbeiter die Messungen ausfiihren muss.

Wir haben das vereinheitlichte Messverfahren studiert sowie eine faire Abschitzung unse-
rer Fahigkeiten und Md&glichkeiten vorgenommen. Wir glauben, dass wir angemessen fir
die gemeinsame Prifung dieses Messverfahrens vorbereitet sein werden.

Unterschrift: ........ooeeveiieeveieeee e

(Zutreffendes ankreuzen)

Unternehmen
oder Labor: ..o

Bild 1 — Anwerbungs-Fragebogen fiir einen Ringversuch

5.3.3 Es sollte tiberlegt werden, ob es fur einige La-
bors wiinschenswert ist, zur Eingewéhnung in das (ver-
einheitlichte) Messverfahren noch vor Erarbeitung des
offiziellen Ermittlungsergebnisses einige voridufige Er-
mittlungsergebnisse zu gewinnen, und ob gegebenenfalls
fur diesen Zweck zuséatzliches Material (nicht aber Proben
fur den Prazisionsversuch) bereitgestellt werden sollte.

5.3.4  Wenn ein Material homogenisiert werden muss,
dann muss das in der fir dieses Material zweckmagigsten
Art und Weise geschehen. Wenn das zu priifende Material
nicht homogen ist, ist es wichtig, die Proben so vorzube-
reiten, wie es in dem (vereinheitlichten) Messverfahren
festgelegt ist, vorzugsweise beginnend mit einem Los
handelstblichen Materials fir jedes Merkmalsniveau. Im
Fall von instabilem Material missen spezielle Anleitungen
fur Lagerung und Behandlung festgelegt werden.

5.3.56  Fur die Proben zu jedem Merkmalsniveau miis-
sen n getrennte Behélter fir jedes Labor verwendet wer-
den, sofern irgendeine Gefahr der Beeintrachtigung des
Materials besteht, sobald die Behdlter gedffnet worden
sind (beispielsweise durch Oxydation, durch Verlust flich-
tiger Komponenten oder bei hygroskopischem Material).
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Im Fall von instabilem Material missen spezielle Anwei-
sungen fiir Lagerung und Behandlung festgelegt werden.
Vorsichtsmafinahmen kénnen nétig werden, um sicher-
zustellen, dass Proben bis zum Zeitpunkt der Durchfiih-
rung der Messungen unverandert bleiben. Besteht das zu
prifende Material aus einem Gemisch von Pulvern unter-
schiedlicher relativer Dichte oder unterschiedlicher Korn-
groRe, ist Vorsicht geboten im Hinblick auf Entmischung
infolge von Erschitterungen, beispielsweise wahrend
eines Transports. Wenn eine Reaktion mit der Atmosphé-
re erwartet werden kann, kénnen die Proben in Ampullen
versiegelt werden, die entweder evakuiert oder mit einem
Inertgas gefullt sind. Fiir verderbliches Material, wie etwa
Lebensmittel- oder Blutproben, kann es notwendig wer-
den, sie in tiefgefrorenem Zustand mit ins Einzelne ge-
henden Anweisungen fiir das Verfahren des Auftauens
an die beteiligten Labors zu senden.
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Questionnaire for interlaboratory study

Title of measurement method (copy attached) ........ccoeveeriiieiiniiiiiceeeeee,

1. Our laboratory is willing to participate in the precision experiment for this stan-
dard measurement method. .

YES [:] NO

2. Asa participant, we understand that:

{tick appropriate box)

a) all essential apparétus, chemicals and other requirements specified in the
method must be available in our laboratory when the programme begins;

b) specified "timing” requirements such as starting date, order of testing
specimens and finishing date of the programme must be rigidly met;

c) the method must be strictly adhered to;
~d) samples must be handled in accordance with instructions;

e) a qualified operator must perform the measurements.

Having studied the method and having made a fair appraisal of our capabilities and
facilities, we feel that we will be adequately prepared for cooperative testing of this

method.

3. Comments

(SIGNEA) ..o

{Company or
1abOratory) ..cccveeeeieeeeeeeeeceeeeee e

Figure 1 — Enlistment questionnaire for interlaboratory study

5.3.3 It should be considered whether it is desirable
for some laboratories to obtain some preliminary test
results for familiarization with the measurement
method before obtaining the official test result and, if
so, whether additional material {not precision exper-
iment samples) should be provided for this purpose.

5.3.4 When a material has to be homogenized, this
shall be done in the manner most appropriate for that
material. When the material to be tested is not
homogeneous, it is important to prepare the samples
in the manner specified in the method, preferably
starting with one batch of commercial material for
each level. In the case of unstable materials, special
instructions on storage and treatment shall be speci-
fied. :
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5.3.5 For the samples at each level, n separate con-
tainers shall be used for each laboratory if there is any
danger of the materials deteriorating once the con-
tainer has been opened (e.g. by oxidation, by losing
volatile components, or with hygroscopic material). In
the case of unstable materials, special instructions on
storage and treatment shall be specified. Precautions
may be needed to ensure that samples remain iden-
tical up to the time the measurements aré made. If
the material to be measured consists 6f a mixture of
powders of different relative density or of different
grain size, some care is needed because segregation
may result from shaking, for example during transport.
When reaction with the atmosphere may be ex-
pected, the specimens may be sealed into ampoules,
either evacuated or filled with an inert gas. For per-
ishable materials such as food or blood samples, it
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6 Am Prazisionsversuch beteiligtes Per-
sonal

ANMERKUNG 3 Es ist nicht zu erwarten, dass die
Arbeitsmethoden in verschiedenen Labors identisch sind.
Deshalb soll der Inhalt dieses Abschnitts lediglich als
Leitfaden dienen, der in zweckmafiger Weise modifiziert
und auf den einzelnen Fall ausgerichtet werden muss.

6.1 Versuchsgremium

6.1.1 Das Versuchsgremium solite aus Fachkraften
zusammengesetzt sein, die mit dem (vereinheitlichten)
Messverfahren und seiner Anwendung vertraut sind.

6.1.2  Die Aufgaben des Versuchsgremiums sind,

a) den Versuch zu planen und (seinen Ablauf) zu koor-
dinieren;

b) Uber die Anzahl der Labors, der Merkmalsniveaus
und der auszuflihrenden Messungen sowie {iber die
Anzahl der zu verlangenden signifikanten Zahlen-
stellen zu entscheiden;

c) jemanden fiir die statistischen Aufgaben zu benen-
nen (siehe 6.2);

d) jemanden fir die Fihrungsaufgaben zu benennen
(siehe 6.3);

e) die zusatzlich zum vereinheitlichten Messverfahren
fur die Laborverantwortlichen zu erstellenden Anwei-
sungen zu Uberlegen;

f) zu entscheiden, ob einigen Bearbeitern erlaubt wer-
den kann, einige wenige inoffizielle Messungen aus-
zufihren, um nach einer langen Zeitspanne Erfah-
rung wiederzugewinnen (solche Messungen diirfen
niemals an offiziellen Ringversuchs-Proben ausge-
fahrt werden);

g) den Bericht Gber die statistische Auswertung zum
Zweck der Vervolistdndigung der Auswertung der
Ermittlungsergebnisse zu diskutieren;

h)  Schlusswerte fiir die Wiederholstandardabweichung
und die Vergleichstandardabweichung festzulegen;

i) zu entscheiden, ob weitere MaRnahmen zur Verbes-
serung der Vereinheitlichung fir das Messverfahren
oder im Hinblick auf solche Labors verlangt sind, de-
ren Ergebnisse als Ausreifer riickgewiesen wurden.

6.2 Statistische Aufgaben

Mindestens ein Mitglied des Versuchsgremiums sollte
Erfahrung in statistischer Versuchsplanung und in der
Auswertung von Versuchen haben. Seine/ihre Aufgaben
sind,

a) seinf/ihr Spezialwissen bei der Versuchsplanung
einzubringen;
b) die Daten auszuwerten;

c) einen Bericht zur Vorlage beim Versuchsgremium zu
schreiben, und zwar nach den in 7.7 enthaltenen
Anweisungen.

6.3 Fiihrungsaufgaben

6.3.1 Das Organisieren des Versuchs sollte einem
einzelnen Labor anvertraut werden. Ein Mitglied des
Mitarbeiterstabs dieses Labors solite die volle Verant-
wortung dafiir Gbernehmen; er bzw. sie wird ,leitende
Flhrungskraft* genannt und ist bestellt vom Versuchs-
gremium.

6.3.2  Die Aufgaben der leitenden Fiihrungskraft sind,

a) die Mitarbeit der benétigten Anzahl von Labors
anzuwerben und sicherzustellen, dass (dort) die
betreffenden Laborverantwortlichen bestellt sind;

b) die Vorbereitung der Materialien und Proben zu
organisieren und zu (berwachen, ebenso die
Versendung der Proben; fur jedes Merkmalsniveau
sollte eine angemessene Menge Material als Re-
servevorrat zur Seite gelegt werden;

c) Anleitungen zur Abdeckung aller Gesichtspunkte
nach 5.1.2 a) bis 5.1.2 h) zu entwerfen und diese an
die Laborverantwortlichen zu verteilen, friihzeitig
genug fir diese und im Voraus, um Kommentare zu
geben und Fragen zu stellen und um sicherzustel-
len, dass die ausgewahiten Bearbeiter solche sind,
die Ublicherweise bei ihrer Routinearbeit solche
Messungen ausfiihren;

d) geeignete Formblatter zu entwerfen zur Benutzung
als Arbeitsbericht fur die Bearbeiter und zur Benut-
zung fir die Laborverantwortlichen zum Bericht
iber die Ermittlungsergebnisse mit der verlangten
Anzahl von signifikanten Zahlenstellen (solche
Formblatter konnen den Namen des Bearbeiters,
das Empfangs- und Messdatum der Proben, das
benutzte Messgerat und andere relevante Informa-
tionen enthalten);

e) irgendwelche Fragen von Labors im Hinblick auf die
Ausfiihrung der Messungen zu behandeln;

f)  darauf zu achten, dass ein Gesamtzeitplan ein-
gehalten wird;

g) die Formblatter mit den Daten einzusammeln und
diese an die statistische Fachkraft weiterzugeben.

6.4 Laborverantwortliche

6.4.1 Ein Mitglied des Mitarbeiterstabes in jedem der
teilnehmenden Labors sollte fiir das Organisieren der
eigentlichen Durchfihrung der Messungen in Uberein-
stimmung mit den von der leitenden Fihrungskraft erhal-
tenen Anweisungen sowie fiir das Berichten tber die
Ermittlungsergebnisse verantwortlich gemacht werden.
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may be necessary to send them in a deep-frozen state
to the participating laboratories with detailed in-
structions for the procedure for thawing.

6 Personnel involved in a precision
experiment

NOTE 3 The methods of operation within different lab-
oratories are not expected to be identical. Therefore the
contents of this clause are only intended as a guide to be
modified as appropriate to cater for a particular situation.

6.1 Panel

6.1.1 The panel should consist of experts familiar
with the measurement method and its application.

6.1.2 The tasks of the panel are:

a) to plan and coordinate the experiment;

b) to decide on the number of laboratories, levels
and measurements to be made, and the number
of significant figures to be required;

¢) to appoint someone for the statistical functions
(see 6.2);

d) to appoint someone for the executive functions
(see 6.3);

e) to consider the instructions to be issued to the
laboratory supervisors in addition to the standard
measurement method; ’

f) to decide whether some operators may be al-
lowed to carry out a few unofficial measurements
in order-to regain éxperience of the method after
a long interval (such measurements shall never
be carried out on the official collaborative sam-
ples);

g) to discuss the report of the statistical analysis on
completion of the analysis of the test resuilts;

h) to establish final values for the repeatability stan-
dard deviation and the reproducibility standard
deviation;

i) to decide if further actions are required to improve
the standard for the measurement method or with
regard to laboratories whose test results have
been rejected as outliers.

6.2 Statistical functions

At least one member of the panel should have ex-
perience in statistical design and analysis of exper-
iments. His/her tasks are:
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a) to contribute hisfher specialized knowledge in de-
_signing the experiment;

b) to analyse the data;

¢) to write a report for submission to the panel fol-
lowing the instructions contained in 7.7.

6.3 Executi_ve functions

6.3.1 The actual organization of the experiment
should be entrusted to a single laboratory. A member
of the staff of that laboratory should take full respon-
sibility; hefshe is called the executive officer and is
appointed by the panel.

6.3.2 The tasks of the executive officer are:

a) to enlist the cooperation of the requisite number
of laboratories and to ensure that supervisors are
appointed;

b) to organize and supervise the preparation of the
materials and samples and the dispatch of the
samples; for each level, an adequate quantity of
material should be set aside as a reserve stock;

c) to draft instructions covering all the points in 5.1.2
a) to h), and circulate them to the supervisors
early enough in advance for them to raise any
comments or queries and to ensure that operators
selected are those who would normally carry out
such measurements in routine operations;

d) to design suitable forms for the operator to use
as a working record and for the supervisor to re-
port the test results to the requisite number of
significant figures (such forms may include the
name of the operator, the dates on which sam-
ples were received and measured, the equipment
used and any other relevant information);

e) to deal with any queries from laboratories regard-
ing the performance of the measurements;

f) to see that an overall time schedule is maintained;

g) to collect the data forms and present them to the
statistical expert.

6.4 Supervisors

6.4.1 A staff member in each of the participating
laboratories should be made responsible for organiz-
ing the actual performance of the measurements, in
keeping with instructions received from the executive
officer, and for reporting the test results.
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6.4.2 Die Aufgaben des Laborverantwortlichen sind,

a) sicherzustellen, dass die ausgewahlten Bearbeiter
solche sind, die tblicherweise bei ihrer Routinearbeit
solche Messungen auszufithren haben;

b) das Aushdndigen der Proben an den (die) Bearbeiter
in Ubereinstimmung mit den Anweisungen der lei-
tenden Fuhrungskraft (und nétigenfalls das Bereit-
stellen von Material fUr Versuche zur Einarbeitung);

c) das Uberwachen der Ausfilhrung der Messungen
(der Laborverantwortliche muss nicht an der Ausfih-
rung der Messungen teilnehmen);

d) sicherzustellen, dass die Bearbeiter die geforderte
Anzahl von Messungen ausfihren;

e) die Befolgung des vorgegebenen Terminplans fir
die Ausfihrung der Messungen sicherzustellen;

f) die Ermittlungsergebnisse zu sammeln, aufgezeich-
net entsprechend der vereinbarten Anzahl von De-
zimalstellen, eingeschlossen irgendwelche in Erfah-
rung gebrachte Unregelmafigkeiten und Schwierig-
keiten sowie Kommentare durch die Bearbeiter.

6.4.3 Der Verantwortliche jedes Labors sollte einen
vollstéandigen Bericht schreiben, der die folgende Informa-
tion enthalten sollte:

a) die Ermittlungsergebnisse, lesbar eingetragen durch
ihren Erzeuger in die bereitgesteliten Formblatter,
nicht Ubertragen oder maschinengeschrieben (als
Alternative kann der Ausdruck eines Computers oder
einer Prifmaschine annehmbar sein);

b) die original beobachteten Werte oder Ablesungen
(sofern vorhanden), aus denen die Ermittiungser-
gebnisse abgeleitet sind, lesbar durch den Bearbei-
ter in die bereitgestellten Formblatter eingetragen,
nicht tibertragen oder maschinengeschrieben;

c) Kommentare durch die Bearbeiter tiber die Verein-
heitlichung des Messverfahrens;

d) Information Uber UnregelmaBigkeiten oder Stérun-
gen, die wadhrend der Messungen vorgekommen
sein mégen, eingeschlossen irgendwelche Anderun-
gen von Bearbeitern; und zwar zusammen mit einer
Darlegung, welche Messungen durch welche Bear-
beiter ausgefiihrt wurden; und schliellich Griinde fiir
irgendwelche fehlenden Ergebnisse;

e) der Zeitpunkt (die Zeitpunkte), zu dem (zu denen)
die Proben in Empfang genommen wurden;

f)  der Zeitpunkt (die Zeitpunkte), zu dem (zu denen)
jede Probe gemessen wurde;

g) Information Uber die Gerateausriistung, sofern we-
sentlich;

h) irgendeine andere sachdienliche Information.

6.5 Bearbeiter

6.5.1 In jedem Labor missen die Messungen durch
nur einen Mitarbeiter ausgefihrt werden, der unter jenen
als reprasentativ ausgewahlt wurde, die in ihrer tblichen
Arbeit geeignet sind, die Messungen auszufiihren.

6.5.2 Weil das Ziel des Versuchs die Ermittlung der
Prazision ist, wie sie aufgrund der allgemeinen Grundge-
samtheit von Bearbeitern gewonnen werden kann, die mit
dem vereinheitlichten Messverfahren arbeiten, sollten den
Bearbeitern im Allgemeinen keine ergédnzenden Erlaute-
rungen zu den Forderungen an das Messverfahren gege-
ben werden. Allenfalls sollte gegentiber den Bearbeitern
zum Ausdruck gebracht werden, dass es Zweck der
Ubung ist, das AusmaR herauszufinden, um das sich in
der Praxis Ergebnisse unterscheiden kénnen, so dass fir
sie eine kleinere Versuchung besteht, Ergebnisse auszu-
sondern oder nachzuarbeiten, von denen sie das Gefiihl
haben, sie seien widersprichlich.

6.5.3 Obwohi die Bearbeiter tiblicherweise keine er-
génzenden weiteren Erlauterungen zum vereinheitlichten
Messverfahren erhalten sollten, soliten sie ermutigt wer-
den, die Vereinheitlichungsregeln zu kommentieren, ins-
besondere aber darzulegen, ob die in diesen enthaltenen
Anweisungen ausreichend eindeutig und klar sind.

6.5.4  Die Aufgaben der Bearbeiter sind:

a) Ausfuhren der Messungen entsprechend dem ver-
einheitlichten Messverfahren;

b) Berichten (ber irgendwelche erlebten Besonder-
heiten oder Schwierigkeiten; es ist besser, Uber ein
Missgeschick zu berichten, als das Ermittlungser-
gebnis zurechtzurlcken, weil ein oder zwei fehlende
Ermittlungsergebnisse den Versuch nicht ungiiltig
machen werden, und weil viele davon eine Unzu-
langlichkeit des Verfahrens anzeigen;

¢) Kommentare abgeben Uber die Angemessenheit
der Anweisungen in den Vereinheitlichungsregeln;
Bearbeiter soliten uber alle Falle berichten, in denen
sie nicht in der Lage sind, ihre Anweisungen zu be-
folgen, zumal dies ebenfalls eine Unzuldnglichkeit
in den Vereinheitlichungsregeln anzeigen kann.

7 Statistische Auswertung des Prazi-
sionsversuchs

7.1 Einleitende Uberlegungen

711 Die Auswertung der Daten, die als eine statisti-
sche Aufgabe betrachtet werden solite, die durch eine
statistische Fachkraft gelést werden muss, umfasst drei
aufeinander folgende Abschnitte:

a) Kritisches Priifen der Daten mit dem Ziel, AusreiRer
oder andere UnregelmaRigkeiten zu erkennen und
zu behandeln, sowie Prifen der Eignung des (sta-
tistischen) Modells;

b)  Errechnen vorlaufiger Werte flir Prazision und Mit-
telwerte, getrennt fiir jedes Merkmalsniveau;

c) Feststelien der Schlusswerte flr Prazision und
Mittelwerte, eingeschlossen die Ermittlung einer
Beziehung zwischen Prazision und Merkmalsniveau
m, sofern die Auswertung anzeigt, dass eine solche
Beziehung bestehen kann.
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6.4.2 The tasks of the supervisor are:

a) ensure that the operators selected are those who
would normally carry out such measurements in
routine operations;

b) to hand.out the samples to the operator(s) in
keeping with the instructions of the executive of-
ficer (and to provide material for familiarization
experiments, if necessary);

c) to supervise the execution of the measurements
(the supervisor shall not take part in performing
the measurements);

d) to ensure that the operators carry out the required
. number of measurements;

e) to ensure adherence to the set timetable for per-
forming the measurements;

f) to collect the test results recorded to the agreed
number of decimal places, including any anom-
alies and difficulties experienced, and comments
made by the operators.

6.4.3 The supervisor of each laboratory should write
a full report which should contain the following infor-
mation:

a) the test results, entered legibly by their originator
on the forms provided, not transcribed or typed
(computer or testing machine printout may be ac-
ceptable as an alternative);

b) the original observed values or readings (if any)
from which the test results were derived, entered
legibly by the operator on the forms provided, not
transcribed or typed;

¢) comments by the operators on the standard for
the measurement method;

d) information about irregularities or disturbances
that may have occurred during the measure-
ments, including any change of operator that may
have occurred, together with a statement as to
which measurements were performed by which
operator, and the reasons for any missing results;

e) the date(s) on which the samples were received;
f) the date(s) on which each sample was measured;
g) information about the equipment used, if relevant;

h) any other relevant information.

6.5 Operators

6.5.1 In each laboratory the measurements shall be
carried out by one operator selected as being repre-
sentative of those likely to perform the measure-
ments in normal operations. :
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6.5.2 Because the object of the experiment is to
determine the precision obtainable by the general
population of operators working from the standard
measurement method, in general the operators
should not be given amplifications to the standard for
the measuréement method. However, .it--should be
pointed out to the operators that the purpose of the
exercise is to discover the extent to which results can
vary in practice, so that there will be less temptation
for them to discard or rework results that they feel are
mconsustent

6.5.3 Although normally the operators should re-
ceive no supplementary amplifications to the standard
measurement method, they should be encouraged to
comment on the standard and, in particular, to state
whether the instructions contained in it are suffucrently
unambiguous and clear.

6.5.4 The tasks of the operators are:

a) to perform the measurements according to the
standard measurement method;

b) to report any anomalies or dffﬁculti_es experi-
enced; it is better to report a mistake than to ad-
just the test results because one or two missing
test results will not spoil the experiment and
many indicate a deficiency in the standard;

¢) to comment on the adequacy of the instructions
in the standard; operators should report any oc-
casions when they are unable to follow their in-
structions as this may also indicate a deficiency in
the standard.

7 Statistical analys:s of a precision
experiment

7.1 Preliminary considerations

7.1.1 The analysis of the data, which sHouId be
considered as a statistical problem to be solved by a
statistical expert, involves three successive stages:

a) critical examination of the data in order to identify
and treat outliers or other irregularities and to test
_ the suitability of the model;

b) computation of preliminary values of precision and
means for each level separately;

c) establishment of final values of precision and
means, including the establishment of a relation-
ship between precision and the level m when the
analysis- indicates that such a relatlonshlp may
exist.

Documents

Document Sharing Hub


http://www.avadocuments.com/doc/din-iso-5725-2-2002-12
http://www.avadocuments.com/doc/din-iso-5725-2-2002-12

Seite 24
DIN ISO 5725-2:2002-12

71.2 Bei der Auswertung werden als Erstes, getrennt
fur jedes Merkmalsniveau, Schatzwerte errechnet flr

—  die Wiederholvarianz sf

—  die Varianz zwischen den Labors sf

-  die Vergleichvarianz s3 = s> + s

den arithmetischen Mittelwert m .

7.1.3 Die Auswertung schlieft eine systematische
Anwendung statistischer Ausreifiertests ein, fir die von
der Literatur her eine grofle Vielfalt verfigbar ist und fir
die Zwecke dieses Teils von ISO 5725 angewendet wer-
den konnte. Aus praktischen Grinden wurde nur eine
begrenzte Anzahl dieser Tests (in diese Norm) aufge-
nommen. Sie sind in 7.3 erklart.

7.2 Tabellarische Zusammenstellung der Ergeb-
nisse sowie angewendete Darstellungsweise

7.21 Zellen (in einem Ringversuch)

Jede Kombination eines Labors und eines Merkmalsni-
veaus wird ,Zelle des Ringversuchs® genannt. Im Idealfall
bestehen die Ergebnisse eines Ringversuchs mit p Labors
und ¢ Merkmalsniveaus aus einer Tabelle mit p mal g
Zellen. Jede Zelle enthédlt » Ergebnisse der Wiederhol-
priffung. Sie alle kénnen fiir die Errechnung der Wieder-
holstandardabweichung und der Vergleichstandardabwei-
chung eingesetzt werden. Allerdings wird in der Praxis
dieser ldeaifall nicht immer erreicht. Abweichungen ent-
stehen infolge von Uberfliissigen Daten, fehlenden Daten
und Ausreif3ern.

7.2.2  Uberflissige Daten

Zuweilen kommt es vor, dass ein Labor mehr als die offi-
ziell verlangten » Ermittlungsergebnisse bereitstellt und
darUber berichtet. In diesem Fall muss der Laborverant-
wortliche darliber berichten, warum das geschehen ist,
und welches die richtigen Ermittlungsergebnisse sind.
Lautet die Antwort, dass alle Ergebnisse gleichermafen
gultig sind, muss aus den verfligbaren Ermittlungsergeb-
nissen eine Zufallsauswahl vorgenommen werden, um die
fur die Auswertung geplante Anzahl von Ermittlungser-
gebnissen auszuwéhlen.

7.2.3 Fehlende Daten

In anderen Fallen kénnen einige Ermittlungsergebnisse
fehlen, beispielsweise infolge des Verlusts einer Probe
oder infolge eines Fehlers bei der Ausfithrung der Mes-
sung. Die in 7.1 empfohlene Auswertung ist dergestalt,
dass volistandig leere Zellen einfach bergangen werden
kénnen, wahrend teilweise leere Zellen in das vereinheit-
lichte Berechnungsverfahren einbezogen werden kénnen.

7.24 Ausreifler

Diese sind Eintragungen unter den Originalermittlungser-
gebnissen oder in den aus diesen entwickelten Tabellen,
die so sehr von vergleichbaren Eintragungen in derselben
Tabelle abweichen, dass sie als unvereinbar mit den an-
deren Daten betrachtet werden. Erfahrung hat gelehrt,
dass Ausreier nicht immer vermieden werden konnen,
und dass sie in ahnlicher Art und Weise in Betracht gezo-
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gen werden miissen wie die Behandlung von fehlenden
Daten.

7.25 Ausreiferlabors

Wenn einige unerklarte, stark abweichende Ermittiungs-
ergebnisse auf unterschiedlichen Merkmalsniveaus in-
nerhalb desselben Labors vorkommen, dann kann dieses
Labor als AusreiRerlabor betrachtet werden, das eine zu
groBe Varianz innerhalb des Labors und/oder eine zu
groRe systematische Abweichungskomponente im Ni-
veau seiner Ermittlungsergebnisse hat. Es kann dann
vernilinftig sein, einige oder alle Daten eines solchen
Ausreilerlabors auszusondern.

Dieser Teil von ISO 5725 stellt keinen statistischen Test
bereit, durch den verdachtige Labors beurteilt werden
kénnten. Die primdre Entscheidung sollte der Verantwor-
tung der statistischen Fachkraft unterliegen, jedoch solite
im Hinblick auf weitere MaBnahmen Uber alle riickgewie-
senen Labors dem Versuchsgremium berichtet werden.

7.2.6 Falsche Daten

Uber offensichtiich falsche Daten soliten Ermittlungen
angestellt und sie sollten (gemaR dem Ermittiungsergeb-
nis) korrigiert oder ausgeschieden werden.

7.2.7 Ergebnisse eines ausgewogenen Versuchs
auf einheitlichem Merkmalsniveau

Idealfall sind p Labors, bezeichnet mit dem Index i (i = 1,
2, ..., p), wobei jedes Labor ¢ Merkmalsniveaus unter-
sucht, bezeichnet mit dem Index j (j = 1, 2, ..., ¢), und
wobei auf jedem Merkmalsniveau (jeder ij-Kombination)
n Wiederholmessungen (k = 1, 2, ..., n) ausgefthrt wer-
den, was zu insgesamt pgn Ermittlungsergebnissen flhrt.
Wegen fehlender (siehe 7.2.3) oder (als Ausreiler von
allen anderen Ermittlungsergebnissen) abweichender
(siehe 7.2.4) Ermittlungsergebnisse oder wegen Ausrei-
Rerlabors (siehe 7.2.5) oder wegen falscher Daten (siehe
7.2.6) wird dieser Idealfall nicht immer erreicht. Unter
diesen Umstanden sind fiir abweichende Anzahlen von
Ermittlungsergebnissen die in 7.2.8 bis 7.2.10 vorgege-
benen Bezeichnungen sowie die Verfahren nach 7.4
zugelassen. Muster fiir empfehlenswerte Formblatter fiir
die statistische Auswertung sind in Bild 2 angegeben. Aus
praktischen Griinden werden sie einfach als Formblatter
A, B und C (siehe Bild 2) bezeichnet.

7.2.8 Urspriingliche Ermittlungsergebnisse
Siehe Formblatt A des Bildes 2, dabei ist

ny die Anzahl von Ermittlungsergebnissen in
der Zelle fur das Labor i auf dem Merk-
malsniveau j;

Vi eines dieser Ermittlungsergebnisse
(k=1,2, .., n)

D die Anzahl der Labors mit Bericht Uber

mindestens ein Ermittlungsergebnis flr
das Merkmalsniveau j (nach Aussonde-
rung von Ermittlungsergebnissen, die als
Ausreiler oder als falsch gekennzeichnet
wurden).
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7.1.2 The analysis first computes, for each level
separately, estimates of

— the repeatability variance s,2

— the between-laboratory variance st
— the reproducibility variance s,f = s,2 + sf

— the mean m.

7.1.3 The analysis includes a systematic application
of statistical tests for outliers, a great variety of which
are available from the literature and which could be
used for the purposes of this part of ISO 5725. For
practical reasons, only a limited number of these
tests, as explained in 7.3, have been incorporated.

7.2 Tabulation of the results and notation
used '

7.21 Cells

Each combination of a laboratory and a level is called
a cell of the precision experiment. In the ideal case,
the results of an experiment with p laboratories and
q levels consist of a table with pg cells, each contain-
ing n replicate test results that can all be used for
computing the repeatability standard deviation and the
reproducibility standard deviation. This ideal situation
is not, however, always attained in practice. Depar-
tures occur owing to redundant data, missing data and
outliers.

7.2.2 Redundant data

Sometimes a laboratory may carry out and report
more than the n test results officially specified. In that
case, the supervisor shall report why this was done
and which are the correct test resuits. If the answer
is that they are all equally valid, then a random se-
lection should be made from those available test re-
sults to choose the planned number of test results for
analysis.

7.2.3 Missing data

In other cases, some of the test results may be
missing, for example because of loss of a sample or
a mistake in performing the measurement. The
analysis recommended in 7.1 is such that completely
empty cells can simply be ignored, while partly empty
cells can be taken into account by the standard com-
putational procedure.

7.2.4 Outliers

These are entries among the originai test results, or
in the tables derived from them, that deviate so much
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from the comparable entries in the same table that
they are considered irreconcilable with the other data.
Experience has taught that outliers cannot always be
avoided and they have to be taken into consideration
in a similar way to the treatment of missing data.

7.25 Outlying laboratories

" When several unexplained abnormal test results occur

at different levels within the same laboratory, then
that laboratory may be considered to be an outlier,
having too high a within-laboratory variance andjor too
large a systematic error in the level of its test results.
It may then be reasonable to discard some or all of
the data from such an outlying laboratory.

This part of 1ISO 5725 does not provide a statistical
test by which suspected laboratories may be judged.

The primary decision should be the responsibility of

the statistical expért; but all rejected laboratories shall
be reported to the panel for further action.

7.2.6 Erroneous data

Obviously erroneous data should be investigated and

“corrected or discarded.

7.2.7 Balanced uniform-level test results

The ideal case is p laboratories called i
(i=1, 2, .., p), each testing g levels called j
(=1, 2, ... q) with n replicates at each level (each

-ij combination), giving a total of pgn test results. Be-

cause of missing (7.2.3) or deviating (7.2.4) test re-
sults, or outlying laboratories (7.2.5) or erroneous data
(7.2.6), this ideal situation is not always attained. Un-
der these conditions the notations given in 7.2.8 to
7.2.10 and the procedures of 7.4 allow for differing
numbers of test results. Specimens of recommended
forms for the statistical analysis are given in figure 2.
For convenience, they will be referred to simply as
forms A, B and C (of figure 2).

.7.2.8 Original test results

See form A of figure 2, where

n; is the number of test results in the cell for
laboratory i at level j;

Yi s any one of these test. results
(k=1, 2, cesy nu);

p; is the number of laboratories reporting at
least one test result for level j (after elim-
inating any test results designated as
outliers or as erroneous).

Documents

Document Sharing Hub


http://www.avadocuments.com/doc/din-iso-5725-2-2002-12
http://www.avadocuments.com/doc/din-iso-5725-2-2002-12

Seite 26
DIN ISO 5725-2:2002-12

Formblatt A: Empfohlenes Formblatt fiir die Zusammenstellung der Ursprungsdaten

Merkmalsniveau
Labor 1 2 J - . g-1 q
1
2
i Yijk
P

Formblatt B: Empfohlenes Formblatt fiir die Zusammenstellung der arithmetischen Mittelwerte

Merkmalsniveau
Labor 1 2 J . . q-1 q
1
2
i Vi
p

Formblatt C: Empfohlenes Formblatt fiir die Zusammenstellung der MaBe fiir die Streuung innerhalb einer

Zelle
Merkmalsniveau
Labor 1 2 J . . g-1 q
1
2
p

Bild 2 — Empfohlene Formblitter fiir die Zusammenstellung von Ermittlungsergebnissen fiir
die Auswertung

7.2.9  Arithmetische Mittelwerte einer Zelle (Form-
blatt B des Bildes 2)

Diese ergeben sich aus dem Formblatt A wie folgt:

)’y=72)’yk ... (2)
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Die arithmetischen Mittelwerte einer Zelle sollten mit einer
signifikanten Stelle mehr aufgezeichnet sein als die Er-
mittlungsergebnisse im Formblatt A.

7.2.10 MaRe fiir die Streuung innerhalb einer Zelle
(Formblatt C des Bildes 2)

Diese ergeben sich aus dem Formblatt A (siehe 7.2.8)

und dem Formblatt B (siehe 7.2.9) wie folat. Documents
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Form A — Recommended form for the collation of the original data

Level
Laboratory .
: 1 2 .. .. J .. .. q-1 q
1
2
p

F_orm B — Recommended form for the collation of the means

Level
Laboratory .
1
2
l }_’ij
p

Form C — Recommended form for the collation of the measures of spread within cells

Level
Laboratory
- 1 2 .. .. j .. .. q—-11 ¢
2
i Siy
p

Figure 2 — Recommended forms for the collation of results for analy_éis

7.29 Cell means (form B of figure 2} The cell means should be recorded to one more sig;
nificant figure than the test result in form A.

These are derived from form A as follows:' 7.2.10 Measures of cell spread (form C of figure 2)

yi= .JTZ Yik , ... These are derived from form A (see 7.2.8) and form
e B (see 7.2.9) as follows.
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Fir den aligemeinen Fali ist die Standardabweichung
innerhalb einer Zelle zu benutzen

n;
1 - _
5y = D -7 . )
;=145
oder nach der aquivalenten Formel
2
LG, o 1|
S = m o1 Z(yijk) - Zyijk .- 4)
By =1 a3 =

Bei der Anwendung dieser Formeln muss darauf geachtet
werden, eine hinreichende Anzahl Stellen fiir die Berech-
nung vorzusehen, das heilt: Jeder Zwischenwert muss
mit mindestens doppelt so vielen oder mehr Stellen ge-
rechnet werden, wie die Ursprungsdaten aufweisen.

ANMERKUNG 4 Wenn eine Zelle ij zwei Ermitt-
lungsergebnisse enthalt, ist die Standardabweichung
innerhalb der Zelle

sy ==yl V2 ...(5)

Zur Vereinfachung koénnen also die Betrage der Differen-
zen anstelle der Standardabweichungen angewendet
werden, sofern alle Zellen zwei Ermittlungsergebnisse
enthalten.

Die Standardabweichung sollte mit einer signifikanten
Stelle mehr ausgedriickt werden als die Ergebnisse im
Formblatt A.

Fur Werte von n; unter 2 solite im Formblatt C ein Strich
eingetragen werden.

7.2.11 Korrigierte oder riickgewiesene Daten

Weil einige Daten aufgrund der in 7.1.3, 7.3.3 und 7.3.4
erwahnten Tests korrigiert oder riickgewiesen werden
kénnen, konnen die Werte von y, n; und p;, wie sie fir die
abschliefenden Ermittlungen von Prazision und Mittelwert
angewendet werden, sich von den Werten unterscheiden,
wie sie in den Formblattern A, B und C des Bildes 2 auf-
gezeichnet sind. Aus diesem Grund muss beim Bericht
Uber die Schlusswerte fir Prazision und Richtigkeit gege-
benenfalls stets erwdhnt werden, welche Daten korrigiert
oder ausgesondert worden sind.

7.3 Ergebnispriifung beziiglich Vereinbarkeit
und AusreiBer

Siehe den bibliografischen Hinweis [3].

Wiederhol- und Vergleichstandardabweichungen sind zu
schiatzen aus den fir eine Anzahl spezifischer Merkmals-
niveaus zusammengesteliten Daten. Die Schatzwerte
kénnen sich d@ndern, weil einzelne Labors oder Werte sich
als unvereinbar mit allen anderen Labors oder allen ande-
ren Werten erweisen kénnen. Deshalb missen Entschei-
dungen bezuglich (dieser Labors und) dieser Werte ge-
troffen werden. Zwei Ansétze sind eingefihrt:

a) grafische Vereinbarkeitspriifungen;

b) numerische AusreiBertests.
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7.3.1 Grafische Vereinbarkeitspriifungen

Zwei PrifgroBen werden angewendet: Sie heien ,Man-
dels #-Statistik” und ,Mandels k-Statistik“. Es kann ange-
merkt werden, dass diese sowohl fiir die Laborbeurteilung
hilfreich sind als auch die Variabilitdt des (vereinheitlich-
ten) Messverfahrens beschreiben.

7.3.1.1 Die Vereinbarkeits-PriifgréBe zwischen den
Labors, A, ist fiir jedes Labor wie folgt zu berechnen: Die
Zellenabweichung (arithmetischer Mittelwert einer Zelle
minus Gesamtmittelwert fiir das betreffende Merkmalsni-
veau) ist durch die Standardabweichung der arithmeti-
schen Mittelwerte einer Zelle (flir dieses betrachtete
Merkmalsniveau) zu dividieren:

V=¥,
hy = g -/ ... (6)

1 & 2
) 1>,Z=1:(y"" -y;)

wobei fiir 7, 7.2.9 und fiir y 7.4.4 git.

Die Werte 4; fiir jede Zelle sind abh&ngig vom Labor
aufzuzeichnen, in Gruppen fiur jedes Merkmalsniveau
(und getrennt gruppiert fiir die unterschiedlichen, durch
jedes Labor gepriiften Merkmalsniveaus) (siehe Bild B.7).

7.3.1.2 Die Vereinbarkeits-PrifgréRe innerhalb des
Labors, £, ist zu berechnen, indem zuerst die ,kombinierte
Standardabweichung innerhalb der Zellen* flr jedes
Merkmalsniveau errechnet wird, also

Dann ist fir jedes Labor und fiir jedes Merkmalsniveau zu
berechnen:

ky = ... (7

Die Werte k; fiir jede Zelle sind abh&ngig vom Labor
aufzuzeichnen, in Gruppen flr jedes Merkmalsniveau
(und getrennt gruppiert fir die unterschiedlichen, durch
jedes Labor gepriiften Merkmalsniveaus) (siehe Bild B.8).
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For the general case, use the intracell standard devi-
ation

©
|

ny
1 =12
0=y = ;(yijlc_yij) )

or, equivalently

1 n 1 m 2
2
5= - Z(Yuk) Ty Zyijk
v k=1 k=1

..(4)

In using these equations, care shall be taken to retain
a sufficient number of digits in the calculations; i.e.
every intermediate value shall be calculated to at least
twice as many digits as in the original data.

NOTE 4 If a cell ij contains two test results, the intracell
standard deviation is

S,'j=|)’m—y1',2|/\/; . ' » ... (8

Therefore, for simplicity, absolute differences can be used
instead of standard deviations if all cells contain two test
results.

The standard deviation should be expressed to one
more significant figure than the results in form A.

For values of n; less than 2, a dash should be inserted
in form C.

7.2.11 Corrected or rejected data

As some of the data may be corrected or rejected on
the basis of the tests mentioned in 7.1.3, 7.3.3 and
7.3.4, the values of yy, n; and p; used for the final
determinations of precision and mean may be differ-
ent from the values referring to the original test re-
sults as recorded in forms A, B and C of figure 2.
Hence in reporting the final values for precision and
trueness, it shall always be stated what data, if any,
have been corrected or discarded.

7.3 Scrutiny of results for consistency and
outliers

See reference [3].

From data collected on a number of'speciﬁc Iévels,
repeatability and reproducibility standard deviations
are to be estimated. The presence of individual lab-
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oratories or values that appear to be inconsistent with
all other laboratories or values may change the esti-
mates, and decisions have to be made with respect
to these values. Two approaches are introduced:

a) graphical consistency technique;

b) numerical outlier tests.

7.3.1 Graphical consistency technique

Two measures called Mandel's k& and k statistics are
used. It may be noted that, as well as describing the
variability of the measurement method, these help in
laboratory evaluation.

7.3.1.1 Calculate the between-laboratory consist-
ency statistic, h, for each laboratory by dividing the
cell deviation (cell mean minus the grand mean for
that level) by the standard deviation among cell means
(for that level):

._"_;i .
hyj= ... (6)

__1) Z(y., y,)

i=1

in which, for 3; see 7.2.9, and for y; see 7.4.4.

Plot the h; values for each cell in order of laboratory,
in groups for each level (and separately grouped for
the several levels examined by each laboratory) (see
figure B.7).

7.3.1.2 Calculate the within-laboratory consistency
statistic, k, by first calculating the pooled wuthm-cell
standard deviation

.. (7

for each laboratory within each level.

Plot the k; values for each cell in order of laboratory,
in groups for each level (and separately grouped for
the several levels examined by each laboratory) (see
figure B.8).
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7.3.1.3 Die Prifung der grafischen Darstellungen von 4
und k& kann anzeigen, dass spezielle Labors Ergebnis-
muster ausweisen, die sich markant von den anderen des
Versuchs unterscheiden. Dies zeigt sich durch eine (im
Vergleich mit den anderen Labors) durchgéangig hohe oder
niedrige Streuung innerhalb der Zelle und/oder durch
extreme (hohe oder niedrige) arithmetische Mittelwerte
einer Zelle ber viele Merkmalsniveaus hin. Wenn das
vorkommt, solite Verbindung mit dem speziellen Labor
aufgenommen werden, um zu versuchen, die Ursache fir
das abweichende Erscheinungsbild festzustellen. Abhan-
gig vom betreffenden Ergebnis kann die statistische Fach-
kraft

a) die Daten des betreffenden Labors vorlaufig zurick-
halten;

b) das Labor bitten, die Messung nochmals auszufiih-
ren (falls realisierbar);

c) die Daten des Labors aus dem Versuch entfernen.

7.3.1.4 In den grafischen Darstellungen der Werte 4
kénnen unterschiedliche Muster erscheinen. Alle Labors
kénnen bei den unterschiedlichen Merkmalsniveaus bei-
des haben, positive oder negative Werte von 4. Einzelne
Labors kénnen dazu neigen, entweder nur positive oder
nur negative Werte h zu liefern, wobei die Anzahl der
Labors mit negativen Werten etwa derjenigen entspricht,
die positive Werte liefern. Keines dieser Muster ist untib-
lich oder erfordert Untersuchungen, obwoh! das zweite
dieser Muster die Vermutung nahe legen kann, dass eine
gemeinsame Ursache fiir die systematische Abwei-
chungskomponente dieser Labors besteht. Wenn ande-
rerseits alle Werte 4 fir eines der Labors das eine Vorzei-
chen haben und die Werte # fiir die anderen Labors haben
alle das andere Vorzeichen, dann sollte die Ursache ge-
sucht werden. Ebenso sollte die Ursache gesucht werden,
wenn die Werte 4 vom Merkmalsniveau des Versuchs in
systematischer Weise abzuhdngen scheinen. Entspre-
chend den in 8.3 (in den Tabellen 6 und 7) angegebenen
Indikatoren sind Linien in die grafischen Darstellungen der
Werte # einzuzeichnen. Diese Indikatorlinien dienen als
Anhaltspunkte bei der Prifung der Daten auf Muster.

7.3.1.5 Wenn eines der Labors dadurch unter den k
Aufzeichnungen auffallt, dass es viele grole Werte hat,
dann sollte die Ursache gesucht werden: Dies weist dar-
auf hin, dass es eine schlechtere Wiederholprazision hat
als die anderen Labors. Einem Labor kénnte das Anlass
sein, zu durchweg kleineren Werten £ zu kommen, und
zwar aufgrund solcher Faktoren wie tibertriebene Run-
dung seiner Daten oder eine sehr grobe Messskala. Ent-
sprechend den in 8.3 (in den Tabellen 6 und 7) angege-
benen Indikatoren sind Linien in die grafischen Darstel-
lungen der Werte & einzuzeichnen. Diese Indikatorlinien
dienen als Anhaltspunkte bei der Prifung der Daten auf
Muster.

7.3.1.6 Wenn eine nach Labors geordnete Darstellung
der Werte von 4 und k zur Vermutung Anlass gibt, dass
eines der Labors einige Werte 4 oder k in der Nahe der
Linie kritischer Werte hat, solite die betreffende Darstel-
lung untersucht werden, gruppiert nach Merkmalsniveaus.
Haufig verwandelt sich ein Wert, der in der nach Labors
geordneten Darstellung groR erschien, zu einem mit ande-
ren Labors fiir dasselbe Merkmalsniveau recht gut tber-

den Werten der anderen Labors abweichend erkannt ist,
dann solite die Ursache gesucht werden.

7.3.1.7 Zusatzlich zu diesen Darstellungen von 4 und &
kénnen Histogramme der arithmetischen Mittelwerte und
der Spannweiten der Zellen das Vorhandensein von bei-
spielsweise zwei unterschiedlichen Grundgesamtheiten
erkennen lassen. Ein solcher Fall kénnte eine spezielle
Behandlung verlangen, weil das allgemein fir die hier
beschriebene Methode zugrunde liegende Prinzip eine
einzige, eingipflige Verteilung der Grundgesamtheit vor-
aussetzt.

7.3.2 Numerische Methode der AusreiBerpriifung

7.3.2.1 Fur die Behandlung von AusreiBern wird die
folgende Verfahrensweise empfohien:

a) Die in 7.3.3 und 7.3.4 empfohlenen Tests werden
angewendet, um Fastausreifer oder Ausreiller zu
erkennen:

—~ sofern die PrufgréBe (einen Wert hat, der) klei-
ner oder héchstens gleich der Grenze des kriti-
schen Bereichs fir ein Signifikanzniveau von
5 % ist, wird die geprifte Einheit als korrekt an-
genommen);

— sofern die PrifgroRe (einen Wert hat, der) gré-
Rer als die Grenze des kritischen Bereichs fir
ein Signifikanzniveau von 5 % ist, aber kieiner
oder héchstens gleich der Grenze des kritischen
Bereichs fur ein Signifikanzniveau von 1 %, wird
die geprifte Einheit als ,Fastausreifer* bezeich-
net und mit einem Einzelstern gekennzeichnet;

- sofern die PrifgroRe (einen Wert hat, der) gro-
Rer als die Grenze des kritischen Bereichs fiir
ein Signifikanzniveau von 1 % ist, wird die ge-
prifte Einheit als ,statistischer Ausreiler” be-
zeichnet und mit einem Doppelstern gekenn-
zeichnet.

b)  Als N&chstes ist zu untersuchen, ob die Fastausrei-
Rer und/oder die statistischen AusreiBer durch ir-
gendein technisches Versehen erklart werden kon-
nen, beispielsweise durch

— ein Fehlverhalten bei der Ausfiihrung der Mes-
sung,

— einen Rechenfehler,

— einen einfachen Schreibfehler beim Aufschrei-
ben des Ermittlungsergebnisses oder

— die Prufung einer falschen Probe.

War der Fehler ein Rechenfehler oder ein Schreib-
fehler, sollte das verdachtige Ergebnis durch den
korrigierten Wert ersetzt werden. War der Fehler
durch die Priifung einer falschen Probe verursacht,
solite das Ergebnis in seine zutreffende Zelle plat-
ziert werden. Ist diese Korrektur ausgeftihrt worden,
sollte die Priufung auf Fastausreier oder Ausreier
wiederholt werden. Wenn die Erklérung des techni-
schen Fehlers von der Art ist, dass damit die Un-
moglichkeit des Ersetzens des verdachtigen Er-
mittlungsergebnisses bewiesen ist, dann sollte der
Wert als ein ,echter” Ausreiler ausgesondert wer-
den, der eigentlich nicht zum Versuch gehort.

c) Wenn irgendwelche Fastausreiler und/lgpz#gments

reiBer ubrig bleiben, die nicht erk’ar. ade
nem Ausreillerlabor gehorig rickgewicsedsaundeant Sharing Hub

einstimmenden Wert. Wenn aber dieser Wert als stark von
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