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Nationales Vorwort

Dieses Dokument enthilt die Ubersetzung der Internationalen Norm ISO5725-2:2019, die im Technischen
Komitee ISO/TC 69 ,Applications of statistical methods" erarbeitet wurde, dessen Sekretariat von ANSI (Ver-
einigte Staaten von Amerika) gehalten wird.

Das zustandige deutsche Normungsgremium ist der Arbeitsausschuss NA 147-00-02 AA ,,Angewandte Statis-
tik“ im DIN-Normenausschuss Qualitdtsmanagement, Statistik und Zertifizierungsgrundlagen (NQSZ).

Um Zweifelsfille in der Ubersetzung auszuschlieflen, ist die englische Originalfassung beigefiigt. Die Nutzungs-
bedingungen fiir den deutschen Text des Norm-Entwurfes gelten gleichermafien auch fiir den englischen Text.

Fiir die in diesem Dokument zitierten Dokumente wird im Folgenden auf die entsprechenden deutschen Doku-
mente hingewiesen:

[SO3534-1 siehe DINISO 3534-1
[SO 3534-2 siehe DIN ISO 3534-2
[SO5725-1 siehe DINISO5725-1
[SO5725-3 siehe DINISO 5725-3
[SO5725-5 siehe DINISO 5725-5
[SO5725-6 siehe DINISO 5725-6

Aktuelle Informationen zu diesem Dokument konnen {iber die Internetseiten von DIN (www.din.de) durch eine
Suche nach der Dokumentennummer aufgerufen werden.

Anderungen
Gegeniiber DIN ISO 5727-2:2002-12 wurden folgende Anderungen vorgenommen:

a) es ist zulassig, alternative genaue Untersuchungen und Priifungen zur Erkennung von Ausreifdern anzu-
wenden, solange die Leistung vergleichbar ist;

b) es ist zuldssig, verfiigbare moderne statistische Verfahren zur Berechnung der relevanten Genauigkeits-
und Richtigkeitseigenschaften anzuwenden;

c) eine Anleitung zur Anzahl der erforderlichen Labore fiir eine Genauigkeitsstudie wurde eingefiigt;

d) Informationen zur Berechnung kritischer Werte wurden eingefiigt.
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Vorwort

ISO (die Internationale Organisation fiir Normung) ist eine weltweite Vereinigung nationaler Normungsinsti-
tute (ISO-Mitgliedsorganisationen). Die Erstellung von Internationalen Normen wird iiblicherweise von Tech-
nischen Komitees von ISO durchgefiihrt. Jede Mitgliedsorganisation, die Interesse an einem Thema hat, fiir
welches ein Technisches Komitee gegriindet wurde, hat das Recht, in diesem Komitee vertreten zu sein. Inter-
nationale staatliche und nichtstaatliche Organisationen, die in engem Kontakt mit ISO stehen, nehmen eben-
falls an der Arbeit teil. ISO arbeitet bei allen elektrotechnischen Normungsthemen eng mit der Internationalen
Elektrotechnischen Kommission (IEC) zusammen.

Die Verfahren, die bei der Entwicklung dieses Dokuments angewendet wurden und die fiir die weitere Pflege
vorgesehen sind, werden in den ISO/IEC-Direktiven, Teil 1 beschrieben. Im Besonderen sollten die fiir die ver-
schiedenen ISO-Dokumentenarten notwendigen AnnahmeKkriterien beachtet werden. Dieses Dokument wurde
in Ubereinstimmung mit den Gestaltungsregeln der ISO/IEC-Direktiven, Teil 2 erarbeitet (sieche www.iso.org/
directives).

Es wird auf die Moglichkeit hingewiesen, dass einige Elemente dieses Dokuments Patentrechte beriihren kon-
nen. ISO und IEC sind nicht dafiir verantwortlich, einige oder alle diesbezliglichen Patentrechte zu identifizie-
ren. Details zu allen wahrend der Entwicklung des Dokuments identifizierten Patentrechten finden sich in der
Einleitung und/oder in der ISO-Liste der erhaltenen Patenterklarungen (siehe www.iso.org/patents).

Jeder in diesem Dokument verwendete Handelsname dient nur zur Unterrichtung der Anwender und bedeutet
keine Anerkennung.

Fiir eine Erlduterung des freiwilligen Charakters von Normen, der Bedeutung ISO-spezifischer Begriffe und
Ausdriicke in Bezug auf Konformitatsbewertungen sowie Informationen dariiber, wie ISO die Grundséatze der
Welthandelsorganisation (WTO, en: World Trade Organization) hinsichtlich technischer Handelshemmnisse
(TBT, en: Technical Barriers to Trade) berticksichtigt, siehe: www.iso.org/iso/foreword.html.

Dieses Dokument wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 69, Applications of statistical methods, Unterkomi-
tee SC 6, Measurement methods and results erarbeitet.

Diese zweite Ausgabe ersetzt die erste Ausgabe (ISO 5725-2:1994), die technisch iiberarbeitet wurde. It also
incorporates the Technical Corrigendum ISO 5725-2:1994/Cor 1:2002.

Die wesentlichen Anderungen im Vergleich zur Vorgingerausgabe sind folgende:

— es ist zuldssig, alternative genaue Untersuchungen und Priifungen zur Erkennung von Ausreifern anzu-
wenden, solange die Leistung vergleichbar ist;

— es ist zulassig, verfligbare moderne statistische Verfahren zur Berechnung der relevanten Genauigkeits-
und Richtigkeitseigenschaften anzuwenden;

— eine Anleitung zur Anzahl der erforderlichen Labore fiir eine Genauigkeitsstudie wurde eingefiigt;

— Informationen zur Berechnung kritischer Werte wurden eingefiigt.

Eine Auflistung aller Teile der Normenreihe ISO 5725 kann auf der ISO-Internetseite abgerufen werden.
Riickmeldungen oder Fragen zu diesem Dokument sollten an das jeweilige nationale Normungsinstitut des

Anwenders gerichtet werden. Eine vollstindige Auflistung dieser Institute ist unter www.iso.org/members.
html zu finden.
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Einleitung

[SO 5725 verwendet die Begriffe , Richtigkeit und ,Genauigkeit zur Beschreibung der Genauigkeit eines Mess-
verfahrens. ,Richtigkeit bezieht sich auf den Grad der Ubereinstimmung zwischen dem arithmetischen Mittel-
wert einer groféen Anzahl von Priifergebnissen und dem wahren oder akzeptierten Bezugswert. ,Genauigkeit”
bezieht sich auf den Grad der Ubereinstimmung zwischen Priifergebnissen.

Allgemeine Erwagungen zu diesen Grofdenwerten sind in ISO 5725-1 enthalten und werden daher nicht in die-
sem Dokument wiederholt. ISO 5725-1 sollte in Verbindung mit allen anderen Teilen von ISO 5725 einschlief3-
lich des vorliegenden Teils gelesen werden, weil dieser Teil die zugrundeliegenden Definitionen und allgemei-
nen Grundsatze enthalt.

Dieses Dokument befasst sich ausschlief3lich mit der Einschitzung der Wiederholstandardabweichung und der
Vergleichstandardabweichung auf der Grundlage eines laboriibergreifenden Konzepts, bei dem jedes Labor
eine Reihe unabhingiger Messungen derselben Probe unter Wiederholbedingungen durchfiihrt. Es bestehen
andere Konzepte (wie etwa geschachtelte, faktorielle oder Split-Level-Experimente), die fiir die Schatzung der
Genauigkeit angewendet werden konnen. Diese Konzepte werden nicht in diesem Dokument behandelt, son-
dern sind vielmehr Gegenstand anderer Teile von ISO 5725. Dartiber hinaus betrachtet dieses Dokument keine
anderen Genauigkeitsmesswerte zwischen den beiden Hauptmesswerten. Diese werden in ISO 5725-3 behan-
delt.

Die aus einem zur Schitzung der Genauigkeit durchgefiihrten Experiment erhaltenen Daten werden unter
bestimmten Umstdnden auch zur Schatzung der Richtigkeit verwendet und kénnen zur Bewertung der Mess-
unsicherheit genutzt werden. Die Schatzung der Richtigkeit wird in diesem Dokument nicht behandelt. Alle
Aspekte der Schatzung der Richtigkeit werden in ISO 5725-4 behandelt. Die Bewertung der Messunsicher-
heit unter Verwendung laboriibergreifender Schitzungen der Richtigkeit und Genauigkeit ist Gegenstand von
[SO 21748.

Anhang C enthalt praktische Beispiele zur Schatzung der Genauigkeit von Messverfahren durch Experimente.
Die enthaltenen Arbeitsbeispiele zeigen symmetrische einheitliche Reihen von Priifergebnissen, auch wenn in
einem Beispiel eine variable Anzahl von Replikaten pro Zelle angegeben wurde (unsymmetrisches Konzept)
und in einem anderen einige Daten fehlten. Dies liegt daran, dass sich ein als symmetrisch konzipiertes Expe-
riment als unsymmetrisch erweisen kann. Nachziigler und Ausreifier werden ebenfalls berticksichtigt.
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1 Anwendungsbereich
1.1 Dieses Dokument

— unterstreicht die allgemeinen Grundsatze fiir die Gestaltung von Experimenten zur numerischen Schatzung
der Genauigkeit von Messverfahren durch kollaborative laboriibergreifende Experimente;

— bietet eine ausfiihrliche praktische Beschreibung des grundlegenden Verfahrens der routinemafdigen
Anwendung in der Schatzung der Genauigkeit von Messverfahren;

— bieteteine Anleitung fiir alle mit der Gestaltung und Durchfiihrung der Priifungen zur Schatzung der Genau-
igkeit oder Analyse ihrer Ergebnisse befassten Personen.

ANMERKUNG  Anderungen dieses grundlegenden Verfahrens fiir bestimmte Zwecke werden in anderen Teilen von
ISO 5725 behandelt.

1.2  Das Dokument behandelt ausschliefslich Messverfahren, die Messungen auf einer kontinuierlichen Skala
erzielen und einen einzigen Wert als Priifergebnis ergeben, auch wenn dieser einzelne Wert das Ergebnis der
Berechnung aus einer Reihe von Beobachtungen sein kann.

1.3  Das Dokument geht davon aus, dass bei der Gestaltung und Durchfiihrung des Genauigkeitsexperiments
alle in ISO 5725-1 festgelegten Grundsatze beachtet werden. Das grundlegende Verfahren verwendet die glei-
che Anzahl an Priifergebnissen in jedem Labor und jedes Labor analysiert die gleichen Mengen an Priifproben,
d. h.in einem symmetrischen Experiment auf einheitlicher Ebene. Das grundlegende Verfahren gilt fiir Verfah-
ren, die genormt sind und regulédr in einer Reihe von Laboren angewendet werden.

1.4 Das statistische Modell nach I1SO 5725-1:1994, Abschnitt 5, wird als geeignete Grundlage fiir die Aus-
wertung und Analyse der Priifergebnisse, deren Verteilung ungefidhr normal ist, akzeptiert.

1.5 Dasindiesem Dokumentbeschriebene grundlegende Verfahren schatzt (iblicherweise) die Genauigkeit
eines Messverfahrens:

a) wenn die Wiederhol- und Vergleichstandardabweichungen nach ISO 5725-1: bestimmt werden miissen;

b) wenn die zu verwendenden Materialien homogen sind oder die Einfliisse der Heterogenitat in die Genau-
igkeitswerte eingebunden werden kénnen und

c) wenn die Anwendung symmetrischer einheitlicher Ebenen akzeptabel ist.

1.6  Der gleiche Ansatz kann angewendet werden, um eine vorlaufige Schatzung der Genauigkeit fiir Mess-
verfahren vorzunehmen, die noch nicht genormt sind oder regelmafiig angewendet werden.

2 Normative Verweisungen

Die folgenden Dokumente werden im Text in solcher Weise in Bezug genommen, dass einige Teile davon oder
ihr gesamter Inhalt Anforderungen des vorliegenden Dokuments darstellen. Bei datierten Verweisungen gilt
nur die in Bezug genommene Ausgabe. Bei undatierten Verweisungen gilt die letzte Ausgabe des in Bezug
genommenen Dokuments (einschlieflich aller Anderungen).

1SO 3534-1, Statistics — Vocabulary and symbols — Part 1: Probability and general statistical terms

[SO 3534-2, Statistics — Vocabulary and symbols — Part 2: Applied statistics

[SO 3534-3, Statistics — Vocabulary and symbols — Part 3: Design of experiments

[SO 5725-1, Accuracy (trueness and precision) of measurement methods and results — Part 1: General principles
and definitions
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3 Begriffe

Fiir die Anwendung dieses Dokuments gelten die Begriffe nach 1SO 3534-1, 1SO 3534-2, ISO 3534-3 und
[SO5725-1

ISO und IEC stellen terminologische Datenbanken fiir die Verwendung in der Normung unter den folgenden
Adressen bereit:

— ISO Online Browsing Platform: verfiigbar unter https://www.iso.org/obp

— IEC Electropedia: verfiigbar unter http://www.electropedia.org/

4 Symbole

a Wahrscheinlichkeit in Verbindung mit einem kritischen Wert einer Priifgrofie, auch
bezeichnet als Signifikanzbereich

a Schnittpunkt in der Beziehung s = a + bm

ay Schnittpunktparameter in der Beziehung sjz =aZ + (bvm)2

A Faktor zur Berechnung der Unsicherheit einer Beziehung

b Steigung in der Beziehung s =a + bm

b, Steigungsparameter in der Beziehung s]2 =aZ+ (bvm)2

B Laboranteil der systematischen Abweichungskomponente unter Wiederholbedingun-
gen

c Schnittpunkt in der Beziehunglgs=c+dlgm

cccr Priifgrofie

Cerit» Corit, € crit Kritische Werte fiir statistische Prifungen
d Steigung in der Beziehunglgs=c+dlgm

e Komponente in einem Priifergebnis, die fiir die zufallige Messabweichung in jedem Priif-
ergebnis steht

G Grubbs-Priifgrofie

h Mandel-Berechnung der Konsistenzstatistik zwischen Laboren
k Mandel-Berechnung der laborinternen Konsistenzstatistik
L(6) Log-Wahrscheinlichkeit fiir Varianzkomponenten 6

m Allgemeiner Mittelwert der Priifeigenschaft; Niveau

m Schatzung des allgemeinen Mittelwerts der Priifeigenschaft

In der REML-Schatzung verwendete Umwandlungsmatrix

= =

Anzahl der Wiederholungen
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Anzahl der in einem Labor in einem Bereich (d. h. pro Zelle) erzielten Priifergebnisse

Gesamtzahl der im Bereich j des labortibergreifenden Experiments erzielten Priifergeb-
nisse

Anzahl der an dem laboriibergreifenden Experiment teilnehmenden Labore
Wahrscheinlichkeit

Anzahl der Bereiche der Priifeigenschaft in dem laboriibergreifenden Experiment
Wiederholgrenze

Vergleichgrenze

Schatzwert der Standardabweichung

Vorhergesagte Standardabweichung

Gesamtwert oder Summe eines Ausdrucks

Anzahl der Priifobjekte oder Gruppen

in der REML-Schatzung angewendete Kovarianz-Matrix

Zur Berechnung einer gewichteten Regression angewendeter Gewichtungsfaktor
Zur Berechnung eines gewichteten Mittelwerts verwendeter Gewichtungsfaktor
Fiir den Grubbs-Test verwendetes Datum

Gestaltungsmatrix fiir REML-Schitzungen

Priifergebnis

Gesamtmittelwert der Priifergebnisse

Vektor aller Beobachtungen in einem Bereich j

Vektor der in der REML-Schéatzung verwendeten Varianzkomponenten
Wahrer Wert oder akzeptierter Bezugswert einer Priifeigenschaft

Wahrer Wert einer Standardabweichung

Bezeichner eines bestimmten Labors, Index fiir die Summierung (Anhang A)
Bezeichner eines bestimmten Bereichs, Index flir die Summierung (Anhang A)
Bezeichner fiir ein bestimmtes Priifergebnis in einem Labor i im Bereich j
Zwischen Laboren (laboriibergreifend)

Wahrscheinlichkeit
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r Wiederholprazision
R Vergleichprazision,
REML  Schatzwert aus einer Berechnung der eingeschrankten maximalen Wahrscheinlichkeit

1% In der Berechnung einer Beziehung zwischen dem Mittelwert und der kombinierten Varianz ver-
wendete Ausdriicke (siehe 8.5.1.3, Beziehung III)

W Innerhalb des Labors (laborintern)

1, 2, 3, ... Priifergebnisse werden in der Reihenfolge, in der sie erhalten werden, nummeriert; in anderen
Féllen (Labore) werden beliebige Bezeichner verwendet

(D), (2), (3), ...]Fir Priifergebnisse, (1), (2) ... wird die Bezeichnung der Statistik 1., 2. ... usw.
Ordnung verwendet, d. h. 1., 2.... usw. Wert nummeriert in aufsteigender Grofenreihenfolge

5 Schatzwerte der Parameter im grundlegenden Modell
5.1 Die in diesem Dokument beschriebenen Verfahren basieren auf dem statistischen Modell nach
Abschnitt5 in ISO5725-1:1994 und der Ausarbeitung in ISO5725-1:1994, 1.2. Diese Verfahren basieren
insbesondere auf den Gleichungen (2) bis (6) in ISO 5725-1:1994, Abschnitt 5.
Das Modell ist
y=m+B+e

wo fiir das jeweilige gepriifte Material

m der allgemeine Mittelwert (Erwartung) ist;

B die Laborkomponente der systematischen und Wiederholbarkeitsbedingungen ist;

e der beijeder Messung unter Wiederholbarkeitsbedingungen auftretende zufillige Fehler ist.

ANMERKUNG  der Laboranteil der systematischen Abweichungskomponente B reprasentiert die Abweichung eines
Labormittelwerts von dem allgemeinen Mittelwert m.

5.2 IS0 5725-1:1994, die Gleichungen (2) bis (6) werden als Ausdriicke der wahren Standardabweichungen
der betrachteten Populationen ausgedriickt. In der Praxis sind die exakten Werte dieser Standardabweichun-
gen nicht bekannt und Schatzungen der Genauigkeitswerte miissen aus einer relativ kleinen Probe aller mogli-
chen Laboratorien und innerhalb dieser Laboratorien aus einer kleinen Probe aller méglichen Priifergebnisse
vorgenommen werden.

5.3 Wenn in der statistischen Praxis der wahre Wert einer Standardabweichung o nicht bekannt ist und
durch einen Schatzwert ersetzt wird, wird das Symbol o durch s ersetzt, um darauf hinzuweisen, dass es sich
um eine Schatzung handelt. Dies erfolgt in jeder der Gleichungen (2) bis (6) in ISO 5725-1:1994. Hieraus ergibt
sich Folgendes:

— Sf ist der Schatzwert der Varianz zwischen Laboren;
— s\%v ist der Schatzwert der Varianz innerhalb eines Labors;

— s? ist der arithmetische Mittelwert von s&v und der Schatzwert der Varianz der Wiederholprazision; dieser
arithmetische Mittelwert wird iiber alle Labore genommen, die an dem Genauigkeitsexperiment teilneh-
men und nach Ausschluss der Ausreifder iibrigbleiben;
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— SI% ist der Schatzwert der Varianz der Vergleichprézision.

s,% = sf + s? (1)

6 Anforderungen an ein Genauigkeitsexperiment

6.1 Layout des Experiments

6.1.1 In dem fiir das grundlegende Verfahren verwendeten Layout werden Proben aus g Materialchargen
genommen, die q verschiedene Bereiche der Priifung reprasentieren, an p Labore gesendet, die genau n
Replikat-Priifergebnisse unter Wiederholbedingungen in jedem der g Bereiche erzielen. Diese Art von
Experiment wird als symmetrisches einheitliches Experiment bezeichnet.

6.1.2 Die Durchfiihrung dieser Messungen muss wie folgt organisiert und die Anweisungen miissen folgen-
dermafien ausgegeben werden.

a) Jede Vorpriifung der Gerate muss den Festlegungen des Normverfahrens entsprechen.

b) Jede Gruppe von n Messungen, die zu einem Bereich gehort, muss unter Wiederholbedingungen durchge-
fihrt werden, d. h. innerhalb eines kurzen Zeitintervalls durch denselben Bediener und ohne zwischenzeit-
liche Rekalibrierung, aufder wenn dies integraler Bestandteil des Messvorgangs ist.

c) Esist wichtig, eine Gruppe von n Priifungen unter Wiederholbedingungen so durchzufiihren, als handle es
sich um n Priifungen verschiedener Materialien. Der Bediener weif3 jedoch grundsétzlich, dass er identi-
sches Material prift. In der Anleitung sollte jedoch betont werden, dass der Gesamtzweck des Experiments
darin besteht, festzustellen, welche Unterschiede zwischen den Ergebnissen bei der tatsachlichen Priifung
auftreten konnen. Wenn zu befiirchten ist, dass trotz dieses Warnhinweises vorherige Ergebnisse anschlie-
3ende Priifergebnisse und somit die Varianz der Wiederholprazision beeinflussen kénnen, sollte erwogen
werden, n separate Proben aus jedem der g Bereiche zu nehmen und so zu codieren, dass der Bediener nicht
weif3, welches die Replikate fiir einen gegebenen Bereich sind. Bei einem solchen Verfahren kann es jedoch
schwierig sein, die zwischen den Replikaten anzuwendenden Wiederholbedingungen sicherzustellen. Dies
ist nur moglich, wenn die Messungen so geartet sind, dass alle gn Messungen innerhalb eines kurzen Zeit-
intervalls durchgefiihrt werden kénnen.

d) Es ist nicht wesentlich, dass alle g Gruppen von n Messungen streng innerhalb eines kurzen Zeitintervalls
durchgefiihrt werden. Verschiedene Messgruppen kdnnen an verschiedenen Tagen durchgefiihrt werden.

e) Messungen aller g Bereiche miissen durch denselben Bediener ausgefiihrt werden. Zuséatzlich miissen die
n Messungen eines gegebenen Bereichs durchgidngig mit denselben Geraten durchgefiihrt werden.

f) Sollte ein Bediener im Verlauf der Messungen nicht mehr verfiligbar sein, darf ein anderer Bediener die
Messungen abschliefien, sofern der Wechsel nicht innerhalb einer Gruppe von n Messungen in einem
Bereich, sondern nur zwischen zwei der q Gruppen stattfindet. Jede solche Anderung muss zusammen mit
den Ergebnissen angegeben werden.

g) Ein Zeitlimit fiir die Durchfithrung aller Messungen muss festgelegt werden. Dies kann erforderlich sein,
um den zuldssigen Zeitraum zwischen dem Tag des Empfangs der Proben und dem Tag der Messungen zu
begrenzen.

h) Alle Proben miissen eindeutig mit dem Namen des Experiments und einer Probenkennzeichnung beschrif-
tet werden.

6.1.3 In 6.1.2 und an anderen Stellen in diesem Dokument wird auf den Bediener verwiesen. Fiir einige
Messungen kann es sich hierbei in der Tat um ein Team von Bedienern handeln, in dem jeder Bediener einen
bestimmten Teil des Verfahrens ausfiihrt. In diesem Fall muss das Team als ,der Bediener” und jede Verdnde-
rung im Team als Bereitstellung eines anderen ,Bedieners” betrachtet werden.
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6.1.4 Inder kommerziellen Praxis kénnen die Priifergebnisse relativ grob gerundet werden, doch in einem
Genauigkeitsexperiment miissen Priifergebnisse auf mindestens eine Stelle mehr als in dem Normverfahren
festgelegt genau angegeben werden. Wenn das Verfahren nicht die Anzahl der Stellen festlegt, darf die Rundung
nicht grober sein als die Halfte des Schatzwerts der Wiederholstandardabweichung. Wenn die Genauigkeit von
dem Bereich m abhangt, konnen verschiedene Rundungsgrade fiir verschiedene Bereiche erforderlich sein.

6.2 Rekrutierung der Labore

6.2.1 Die allgemeinen Grundsatze der Rekrutierung der Labore fiir die Teilnahme an einem laboriibergrei-
fenden Experiment sind in ISO 5725-1 angegeben. Eine Anleitung zur Anzahl der Labore ist in Anhang A ange-
geben. Bei der Eintragung der Zusammenarbeit miissen die erforderliche Anzahl der Labore und ihre Verant-
wortungsbereiche angegeben werden. Bild 1 zeigt ein Beispiel fiir einen geeigneten Eintragungsfragebogen.

6.2.2  Fiir die Zwecke dieses Dokuments gilt ein ,Labor” als eine Kombination des Bedieners, des Gerats und
des Priiforts. Ein Priifort (oder ein Labor im herkdmmlichen Sinne) kann daher mehrere ,Labore” erzeugen,
wenn es mehrere Bediener mit eigenen Geraten und Orten fiir die Durchfithrung der Arbeit bereitstellen kann.

6.3 Vorbereitung des Materials

6.3.1 1S05725-1 enthalt eine Erorterung der bei der Auswahl der Materialien fiir ein Genauigkeitsexperi-
ment zu berticksichtigenden Punkte.

6.3.2 Beider Entscheidung iiber die bereitzustellenden Mengen muss eine ausreichende zusatzliche Menge
eingerechnet werden, um versehentliches Verschiitten oder Fehler bei der Ermittlung einiger Priifergebnisse,
die zusatzliches Material erfordern kdnnen, einzurechnen. Die vorbereitete Materialmenge muss ausreichend
sein, um das Experiment abzudecken und einen angemessenen Vorrat vorzuhalten.

6.3.3  Es sollte iiberlegt werden, ob es fiir einige Labore wiinschenswert ist, einige Vorpriifergebnisse zu
bestimmen, um sich mit dem Messverfahren vertraut zu machen, bevor die offiziellen Priifergebnisse ermit-
telt werden und, wenn ja, ob zusatzliches Material (keine Proben fiir das Genauigkeitsexperiment) fiir diesen
Zweck bereitgestellt werden sollte.

6.3.4 Wenn ein Material homogenisiert werden muss, muss dies in der am besten fiir das Material geeigne-
ten Weise erfolgen. Wenn das zu priifende Material nicht homogen ist, ist es wichtig, die Proben in der in dem
Verfahren festgelegten Weise vorzubereiten, vorzugsweise beginnend mit einer Charge des handelsiiblichen
Materials fiir jeden Bereich. Im Fall instabiler Materialien sind besondere Anweisungen fiir die Lagerung und
Behandlung erforderlich.

ANMERKUNG  ISO Guide 35 enthalt Informationen zur Bewertung der Homogenitit und Stabilitidt von Referenzmate-
rialien.

6.3.5 Fiirdie Proben in jedem Bereich miissen n separate Behalter fiir jedes Labor verwendet werden, wenn
die Gefahr besteht, dass Materialien beschadigt werden, sobald der Behalter gedéffnet wurde (z. B. durch Oxi-
dation, den Verlust fliichtiger Bestandteile oder hygroskopisches Material). Im Fall instabiler Materialien sind
besondere Anweisungen fiir die Lagerung und Behandlung erforderlich. Vorsichtsmafinahmen kénnen erfor-
derlich sein, um sicherzustellen, dass Proben bis zum Zeitpunkt der Messung identisch bleiben. Wenn das zu
messende Material aus einer Mischung aus Pulvern mit unterschiedlicher Dichte oder Korngrofie besteht, ist
ein gewisses Mafd an Vorsicht geboten, da Segregation durch Schiitteln beispielsweise wahrend des Transports
entstehen kann. Wenn eine Reaktion mit der Atmosphdare zu erwarten ist, diirfen die Proben in entweder luft-
leeren oder mit einem Inertgas gefiillten Ampullen versiegelt werden. Bei verderblichen Materialien wie etwa
Lebensmittel- oder Blutproben kann es erforderlich sein, diese in tiefgefrorenem Zustand an die teilnehmen-
den Labore und mit genauen Anweisungen zum Auftauverfahren zu senden.
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Fragebogen fiir laboriibergreifende Studien

Titel des Messverfahrens (Kopie im Anhang) .....vnnnesccossneessesesseenens

1. Unser Labor ist bereit, an dem Genauigkeitsexperiment fiir dieses
Standardmessverfahren teilzunehmen

JA NEIN (Zutreffendes ankreuzen)

2. Als Teilnehmer haben wir zur Kenntnis genommen, dass:

a) alle wesentlichen Apparate, Chemikalien und anderen in dem Verfahren
angegebenen Anforderungen in unserem Labor verfiigbar sein miissen,
wenn das Programm beginnt;

b) festgelegte ,zeitliche” Anforderungen wie Beginndatum, Reihenfolge der Priif-
korper und Enddatum des Programms unbedingt eingehalten werden miissen;

c) das Verfahren streng eingehalten werden muss;
d) Proben entsprechend den Anweisungen behandelt werden miissen;

e) die Messungen von einem qualifizierten Bediener durchgefiihrt werden missen.

Nach Priifung des Verfahrens und angemessener Bewertung unserer Kapazitaten
und Einrichtungen sind wir der Ansicht, dass wir ausreichend fiir die kooperative
Priifung dieses Verfahrens vorbereitet sind.

3. Kommentare
(Unterschrift) ..o

(Firma oder Labor) ....eeeernneennn.

Bild 1 — Eintragungsfragebogen fiir laboriibergreifende Studien

7 An einem Genauigkeitsexperiment beteiligtes Personal

ANMERKUNG  Es wird nicht erwartet, dass die Betriebsverfahren in verschiedenen Laboren identisch sind. Der Inhalt
dieses Abschnitts dient daher lediglich als Leitfaden, der nach Bedarf an die jeweilige Situation angepasst werden muss.

7.1 Priifergruppe

7.1.1 Das Genauigkeitsexperiment sollte von einer Priifergruppe beaufsichtigt werden, die aus mit dem
Messverfahren und seiner Anwendung vertrauten Experten bestehen sollte.

7.1.2  Die Aufgaben der Priifergruppe bestehen darin:
a) das Genauigkeitsexperiment zu planen und zu koordinieren;

b) iiber die Anzahl der Labore, Bereiche und vorzunehmenden Messungen sowie die erforderliche Anzahl der
signifikanten Stellen zu entscheiden;

c) eine Person fiir die statistischen Funktionen zu ernennen (siehe 7.2);
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d) eine Person fiir die exekutiven Funktionen zu ernennen (siehe 7.3);

e) die den Laborleitern zusatzlich zu dem Normmessverfahren zu erteilenden Anweisungen zu erwagen;

f) zuentscheiden, ob einigen Bedienern erlaubt werden soll, einige inoffizielle Messungen durchzufiihren, um
sich nach einem langen Intervall wieder mit dem Verfahren vertraut zu machen (solche Messungen diirfen
niemals an den offiziellen kollaborativen Proben vorgenommen werden);

g) den statistischen Analysebericht nach Abschluss der Analyse der Priifergebnisse zu besprechen;

h) die endgiiltigen Werte der Wiederholstandardabweichung und der Vergleichstandardabweichung festzu-
legen;

i) zu entscheiden, ob weitere Mafdnahmen erforderlich sind, um die Norm fiir das Messverfahren oder im
Hinblick auf die Labore, deren Priifergebnisse als Ausreifier abgelehnt wurden, zu verbessern.

7.2 Statistische Funktionen

Mindestens ein Mitglied der Priifergruppe sollte Erfahrung in der statistischen Gestaltung und Analyse von
Experimenten haben. Seine Aufgaben bestehen darin:

a) seine Fachkenntnisse zu der Gestaltung des Experiments beizutragen;
b) die Daten zu analysieren;

c) einen Bericht zur Vorlage an die Priifergruppe entsprechend den in 8.7 enthaltenen Anweisungen zu ver-
fassen.

7.3 Exekutive Funktionen

7.3.1 Die tatsiachliche Organisation des Experiments sollte einem einzigen Labor anvertraut werden. Ein
Mitglied des Personals dieses Labors sollte die vollstindige Verantwortung iibernehmen. Dieses Mitglied wird
als Leiter bezeichnet und von der Priifergruppe ernannt.

7.3.2 Die Aufgaben des Leiters bestehen darin:

a) die erforderliche Anzahl der Labore in die Zusammenarbeit aufzunehmen und sicherzustellen, dass Ver-
suchsleiter ernannt werden;

b) die Vorbereitung der Materialien und Proben sowie den Versand der Proben zu organisieren und zu beauf-
sichtigen; fiir jeden Bereich sollte eine ausreichende Materialmenge als Reservevorrat vorgehalten werden;

c) Anweisungen zu allen Punkten in 6.1.2 a) bis h) zu entwerfen und diese friihzeitig genug an alle Versuchs-
leiter zu verteilen, damit diese Kommentare, oder Fragen iibermitteln konnen und um sicherzustellen, dass
Bediener ausgewahlt werden, die auch iiblicherweise im normalen Betrieb diese Messungen durchfiihren;

d) geeignete Formulare zu gestalten, die der Bediener als Arbeitsbericht und der Versuchsleiter zur Meldung
der Priifergebnisse mit der erforderlichen Anzahl an Dezimalstellen (oder signifikanten Stellen, falls erfor-
derlich) nutzen kann. Diese Formulare konnen den Namen des Bedieners, das Datum des Erhalts und der
Messung der Proben, die verwendeten Gerate und alle anderen relevanten Informationen enthalten;

e) alle Anfragen von Laboren hinsichtlich der Durchfiithrung der Messungen zu bearbeiten;

f) dafiir Sorge zu tragen, dass ein allgemeiner Zeitplan eingehalten wird;

g) die Datenformulare zu sammeln und dem Statistikexperten vorzulegen.
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ANMERKUNG  Diein7.3.2 d) genannten Formulare kénnen elektronisch sein, wie etwa ein Spreadsheet, das ausreichend
gegen versehentliche Manipulation geschiitzt ist.

7.4 Versuchsleiter

7.4.1 Einem Mitglied des Personals jedes teilnehmenden Labors sollte die Verantwortung fiir die tatsachli-
che Durchfiihrung der Messungen unter Beachtung der von dem Leiter erhaltenen Anweisungen und fiir die
Meldung der Priifergebnisse iibertragen werden.

7.4.2 Die Aufgaben des Versuchsleiters bestehen darin:

a) sicherzustellen, dass Bediener ausgewahlt werden, die solche Messungen auch im normalen Betrieb iibli-
cherweise durchfiihren;

b) die Proben entsprechend den Anweisungen des Leiters an den/die Bediener auszugeben (und gegebenen-
falls Material fiir Eingewdhnungsexperimente bereitzustellen);

c) die Ausfiihrung der Messungen zu beaufsichtigen (der Versuchsleiter darf nicht an der Durchfiihrung der
Messungen teilnehmen);

d) sicherzustellen, dass die Bediener die erforderliche Anzahl an Messungen durchfiihren;

e) die Einhaltung des Zeitplans fiir die Durchfithrung der Messungen sicherzustellen;

f) die aufgezeichneten Priifergebnisse mit der vereinbarten Anzahl der Dezimalstellen (oder signifikanten
Stellen) einschliefilich aller Unregelmafiigkeiten und festgestellten Probleme sowie der Kommentare der

Bediener zu erfassen.

7.4.3 Der Versuchsleiter jedes Labors sollte einen vollstindigen Bericht verfassen, der die folgenden Infor-
mationen enthalten sollte:

a) die Priifergebnisse, lesbar eingetragen durch den Urheber in den bereitgestellten Formularen, nicht abge-
schrieben oder getippt (Computer- oder Priifmaschinenausgaben konnen alternativ akzeptabel sein);

b) die originalen festgestellten Werte oder Messwerte (sofern zutreffend), auf deren Grundlage die Priifergeb-
nisse abgeleitet wurden, lesbar eingetragen durch den Urheber in den bereitgestellten Formularen, nicht
abgeschrieben oder getippt;

c) Kommentare der Bediener zur Norm fiir das Messverfahren;

d) Informationen zu Unregelmafiigkeiten oder Storungen, die wiahrend der Messungen aufgetreten sein kon-
nen, einschlief3lich aller Wechsel des Bedieners, zusammen mit einer Erklarung, welche Messungen von
welchem Bediener durchgefiihrt wurden, und Begriindungen fehlender Ergebnisse;

e) Datum/Daten, zu dem/denen die Proben erhalten wurden;

f) Datum/Daten, zu dem/denen jede Probe gemessen wurde;

g) Informationen zu verwendeten Geraten, sofern relevant;

h) alle anderen relevanten Informationen.

ANMERKUNG  Die in 7.4.3a) und b) genannten Ausgaben und Formulare kdnnen elektronisch sein, wie etwa ein
Spreadsheet, das ausreichend gegen versehentliche Manipulation geschiitzt ist.
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7.5 Bediener

7.5.1 Die Messungen miissen in jedem Labor durch einen als fiir die Bediener, die die Messungen wahr-
scheinlich im normalen Betrieb ausfiihren, reprasentativ ausgewahlten Bediener durchgefiihrt werden.

7.5.2 Dader Zweck des Experiments darin besteht, die durch die allgemeine Population der mit dem Norm-
messverfahren arbeitenden Bediener erreichbare Genauigkeit zu bestimmen, sollten die Bediener keine Erwei-
terung der Norm fiir das Messverfahren erhalten. Die Bediener sollten jedoch darauf hingewiesen werden, dass
der Zweck der Ubung darin besteht, den Umfang zu bestimmen, in dem die Ergebnisse in der Praxis variieren
konnen, sodass die Versuchung reduziert wird, Ergebnisse, die ihrer Ansicht nach inkonsistent sind, auszusor-
tieren oder nachzubessern.

7.5.3 Auchwenn Bediener liblicherweise keine zusatzlichen Verstarkungen des Normmessverfahrens erhal-

ten, sollten sie ermutigt werden, die Norm zu kommentieren und insbesondere anzugeben, ob die darin ent-

haltenen Anweisungen ausreichend eindeutig und klar sind.

7.5.4 Die Aufgaben der Bediener bestehen darin:

a) die Messungen in Ubereinstimmung mit dem Normmessverfahren durchzufiihren;

b) alle festgestellten Unregelmafdigkeiten oder Probleme zu melden; es ist besser einen Fehler zu melden, als
die Priifergebnisse anzupassen, weil ein oder zwei fehlende Priifergebnisse das Experiment nicht beein-
trachtigen und viele fehlende Priifergebnisse auf einen Mangel in der Norm hindeuten;

c) die Eignung der Anweisungen in der Norm zu kommentieren; Bediener sollten alle Situationen melden, in

denen sie nicht in der Lage waren, ihre Anweisungen zu befolgen, da auch dies auf einen Mangel in der
Norm hinweisen kann.

8 Statistische Analyse des Genauigkeitsexperiments
8.1 Vorbemerkungen

8.1.1 Die Analyse der Daten, die als von einem Statistikexperten zu l6sendes Problem betrachtet werden
sollten, umfasst drei sukzessive Phasen:

a) eine kritische Priifung der Daten, um Ausreifier und andere Unregelmafiigkeiten zu identifizieren und zu
behandeln und die Eignung des Modells zu priifen;

b) die Berechnung der separaten vorlaufigen Genauigkeits- und Mittelwerte fiir jeden Bereich;

c) die Bildung der endgiiltigen Genauigkeits- und Mittelwerte, einschliefilich der Bildung eines Verhaltnisses
zwischen Genauigkeit und der Ebene m, wenn die Analyse darauf hindeutet, dass ein solches Verhaltnis
bestehen kann.

8.1.2 Die Analyse berechnet fiir jeden Bereich separat die Schatzwerte

— der Wiederholprizisionsvarianz, s2

— der Varianz zwischen Laboren, sf

— der Vergleichprazisionsvarianz, SI%

— des Mittelwerts, m.

ANMERKUNG  Die Analyse umfasst eine systematische Anwendung der statistischen Priifungen fiir Ausreifer, die in
grofder Vielfalt in der Literatur verfiigbar sind und fiir die Zwecke dieses Dokuments angewendet werden kdnnen. Aus
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praktischen Griinden wurde, wie in 8.3 erlautert, nur eine begrenzte Anzahl dieser Priifungen in dieses Dokument aufge-
nommen.

8.2 Tabellierung der Ergebnisse und verwendete Bezeichnung

8.2.1 Zellen

Jede Kombination aus einem Labor und einer Ebene wird als Zelle des Genauigkeitsexperiments bezeichnet.
Im Idealfall bestehen die Ergebnisse eines Experiments mit p Laboren und q Bereichen aus einer Tabelle mit
pq Zellen, die jeweils n Replikatpriifungsergebnisse enthalten, die alle zur Berechnung der Wiederholstandard-
abweichung und der Vergleichstandardabweichung verwendet werden kénnen. Diese ideale Situation wird
jedoch in der Praxis nicht immer erreicht. Abweichungen treten durch redundante Daten, fehlende Daten und
Ausreifder auf.

8.2.2 Redundante Daten

Manchmal kann ein Labor mehr Messungen durchfiihren und mehr als die offiziell festgelegten
n Priifergebnisse angeben. In diesem Fall muss der Versuchsleiter den Grund hierfiir erklaren und
angeben, welches die korrekten Priifergebnisse sind. Wenn alle Ergebnisse gleichermafen giiltig sind, darf
eine zufallige Auswahl aus den verfiigbaren Priifergebnissen getroffen werden, um die geplante Anzahl an
Priifergebnissen fiir die Analyse auszuwahlen.

ANMERKUNG  Die Berechnungen der Genauigkeitsausdriicke, die in diesem Dokument erlaubt sind, kdnnen unter-
schiedliche Anzahlen an Priifergebnissen in jeder Zelle aufnehmen (siehe 8.2.7). Erhebliche Schwankungen der Anzahl
der gemeldeten Beobachtungen kénnen die Auswertung der Ausreifderpriifungen und Mandel-Statistiken erheblich
beeintrachtigen und die Zuverlassigkeit des Gesamtmittelwerts reduzieren.

8.2.3 Fehlende Daten

In anderen Fallen kénnen einige der Priifergebnisse fehlen, beispielsweise aufgrund des Verlusts einer Probe
oder eines Fehlers bei der Durchfiihrung der Messung. Bei der in diesem Dokument empfohlenen Analyse kon-
nen leere Zellen einfach ignoriert und teilweise leere Zellen bei dem Normberechnungsverfahren berticksich-
tigt werden.

8.2.4 Ausreifder

Hierbei handelt es sich um Eintrdage unter den originalen Priifergebnissen oder in den daraus abgeleiteten
Tabellen, die so weit von den vergleichbaren Eintrdagen in derselben Tabelle abweichen, dass sie als nicht mit
den anderen Daten zusammenfiihrbar gelten. Die Erfahrung hat gezeigt, dass Ausreif3er nicht immer vermie-
den werden kénnen, und sie miissen in der gleichen Weise wie bei der Behandlung fehlender Daten bertick-
sichtigt werden.

8.2.5 Labore mit Ausreifdern

Wenn mehrere unerklarte unnormale Priifergebnisse in verschiedenen Bereichen in demselben Labor auftre-
ten, kann dieses Labor als AusreifSer betrachtet werden, der eine zu hohe laborinterne Varianz und/oder eine
zu grofde systematische Messabweichung im Bereich seiner Priifergebnisse aufweist. Es kann sinnvoll sein,
einige oder alle Daten eines solchen AusreifSer-Labors auszusortieren.

Dieses Dokument bietet keine statistische Priifung zur Beurteilung verdachtiger Labore. Die Hauptentschei-
dung sollte der Verantwortung des Statistikexperten unterliegen. Alle abgelehnten Labore sollten jedoch der
Priifergruppe zwecks weiterer Mafdnahmen gemeldet werden.

8.2.6 Fehlerhafte Daten

Offensichtlich fehlerhafte Daten sollten untersucht und korrigiert oder aussortiert werden.
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ANMERKUNG  Fehlerhafte Daten konnen offensichtlich sein, wenn beispielsweise Ergebnisse in falschen Maf3einheiten
angegeben werden, die gemeldeten Werte nicht angemessen dem betrachteten Material zugewiesen werden kdnnen oder
andere gemeldete Informationen auf eine erhebliche unbeabsichtigte Abweichung von dem untersuchten Normverfahren
hindeuten.

8.2.7 Priifergebnisse symmetrischer einheitlicher Experimente

Im Idealfall nehmen p Labore teil, bezeichnet alsi (i = 1, 2..,, p), jede Priifung hat q Bereiche, bezeichnet als
j(G=1, 2, .. q), und es sind n Replikate in jedem Bereich vorhanden (jeweils Kombination aus ij), was zu
einer Gesamtzahl von pqn Priifergebnissen fiihrt. Diese ideale Situation wird aufgrund fehlender (8.2.3) oder
abweichender (8.2.4) Priifergebnisse oder von Ausreifer-Laboren (8.2.5) oder fehlerhaften Daten (8.2.6)
nicht immer erreicht. Unter diesen Bedingungen ermdoglichen die Bezeichnungen in 8.2.9 bis 8.2.11 und die
Verfahren in 8.4 unterschiedliche Anzahlen von Priifergebnissen.

8.2.8 Zusammenstellung der Daten und Zwischenwerte

Bild 2 zeigt Muster der fiir die statistische Analyse empfohlenen Formulare. Formular A enthalt zusammenge-
stellte Einzelergebnisse, Formular B enthalt berechnete Zellenmittelwerte und Formular C enthélt berechnete

Standardabweichungen. Aus Griinden der Einfachheit werden diese einfach als Formular A, B und C bezeichnet
(aus Bild 2).

ANMERKUNG  Die Verwendung der Formulare A, B und C fiir die statistische Analyse ist keine Anforderung dieses Doku-
ments. Die Formulare A, B und C eignen sich jedoch flir die Zusammenstellung von Zwischenwerten in der manuellen
Berechnung und koénnen einfach fiir die Anwendung in einer Spreadsheet-Software angepasst werden. Alternative Lay-
outs sind oftmals besser fiir die Anwendung mit Statistiksoftware geeignet.
8.2.9 Urspriingliche Priifergebnisse
Siehe Formular A in Bild 2, wo

n;; die Anzahl der Prifergebnisse in der Zelle fur ein Labor i im Bereichj ist

Yijk jedes dieser Prifergebnisse ist (k =1, 2, .., njj);

pj die Anzahl der Labore, die mindestens ein Prifergebnis fir den Bereichj angeben (nach Loschung
aller als Ausreif3er oder fehlerhaft identifizierter Priifergebnisse), ist.

8.2.10 Zellenmittelwerte (Formular B in Bild 2)

Diese Werte werden aus den Ergebnissen in Formular A anhand der Gleichung (2) wie folgt abgeleitet.

- 1 Z”ii )
yij_E‘j k=1yl]k (2)

Die Zellenmittelwerte sollten mindestens mit einer signifikanten Stelle mehr als die angegebenen Priifergeb-
nisse dokumentiert werden (Formular A).

8.2.11 Messwerte des Zell-Spreads (Formular C aus Bild 2)
Diese Werte werden aus einzelnen Ergebnissen (Formular A, siehe 8.2.9) und Mittelwerten (Formular B, siehe

8.2.10) wie folgt abgeleitet. Fiir allgemeine Falle wird die Standardabweichung innerhalb der Zelle wie in Glei-
chung (3) angewendet

1 nij _ 2
= N 3
Sij \/nij — 12]{:1 (%]k yl]) (3)
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oder vergleichbares

2
1 mij 2 1 nij ]
Sii = .. _ .. 4
ij \/nij_ 1 [E e K)o [E o,k l 4)

Bei der Anwendung dieser Gleichungen muss darauf geachtet werden, eine ausreichende Anzahl an Dezimal-
stellen fiir die Berechnungen zu wéhlen, d. h. jeder Zwischenwert muss mit mindestens doppelt so vielen signi-
fikanten Stellen wie fiir die urspriinglich angegebenen Daten erforderlich berechnet werden [siehe 7.3.2 b),
7.4.31)].

Wird das Formular C verwendet, sollte die Standardabweichung mit einer signifikanten Stelle mehr als die
Ergebnisse in Formular A dokumentiert werden. Bei Werten fiir n;; unter 2 sollte ein Bindestrich in das Formu-
lar C eingefiligt werden.

ANMERKUNG1  Wenn eine Zelle ij zwei Priifergebnisse enthalt, betragt die Standardabweichung innerhalb der Zelle
sij = |yij1 — vijz| /V2 (5)

Daher kénnen aus Grinden der Einfachheit absolute Differenzen in Formular C dokumentiert und fiir die

Cochran-Priifung anstelle der Standardabweichung verwendet werden, wenn alle Zellen zwei Priifergebnisse

enthalten.

ANMERKUNG 2  Gleichung (4) ist fiir Rundungsfehler in Computerberechnungen anféllig; Gleichung (3) ist fiir Compu-
terberechnungen genauer.

8.2.12 Korrigierte oder abgelehnte Daten

Da einige der Daten auf der Grundlage der in 8.3.3 und 8.3.4 erwdhnten Priifungen Korrigiert oder abgelehnt
werden kénnen, konnen sich die fiir die endgiiltige Bestimmung der Genauigkeit und des Mittelwerts verwen-
deten Werte von yjj, nj; und p; von den Werten der in den Formularen A, B, und C in Bild 2 dokumentierten
urspriinglichen Priifergebnisse unterscheiden. Bei der Angabe der endgiiltigen Werte der Genauigkeit und
Richtigkeit muss daher immer angegeben werden, welche Daten korrigiert oder aussortiert wurden, sofern
zutreffend.

8.3 Untersuchung der Ergebnisse auf Konsistenz und Ausreifder

8.3.1 Ansitze fiir die Untersuchung von Daten

Die Wiederhol- und Vergleichstandardabweichungen miissen anhand der in einer Reihe spezifischer Berei-
che gesammelten Daten erfasst werden. Die Anwesenheit einzelner Labore oder Werte, die mit allen anderen
Laboren oder Werten inkonsistent zu sein scheinen, kann die Schatzwerte verandern und es miissen Entschei-
dungen in Bezug auf diese Werte getroffen werden. Zwei Ansatze werden vorgestellt:

a) Grafisches Konsistenzverfahren;

b) numerische Ausreiflerpriifungen.

ANMERKUNG  Literaturhinweis [3] bietet weitere Erdrterungen der Handhabung labortibergreifender Daten.

8.3.2 Grafisches Konsistenzverfahren

8.3.2.1 Diebeiden Messwerte der h- und k-Statistik von Mandel werden angewendet. Dies hilft nicht nur bei
der Beschreibung der Variabilitdt des Messverfahrens, sondern auch bei der Laborbeurteilung.
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8.3.2.2 Die Konsistenzstatistik zwischen Laboren, h, wird fiir jedes Labor durch Teilen der Zellenabwei-
chung (Zellenmittelwert abziiglich Gesamtmittelwert flir diesen Bereich) durch die Standardabweichung unter
den Zellenmittelwerten (fiir diesen Bereich) berechnet:

V.. -y,
hij = J_ZJ (6)
1 P (= =)
j—pj_lzm(yu 7))

Hierbei siehe 8.2.10 fiir yij und 8.4.4 fiir ?1..

Die Werte fiir h;; fiir jede Zelle werden in der Reihenfolge der Labore in Gruppen fiir jeden Bereich (und separat
gruppiert fiir mehrere von jedem Labor untersuchte Bereiche) in einem Diagramm aufgetragen (siehe Bild C.7).

Documents
Document Sharig8d Hub

Full document details: E DIN ISO 5725-2:2020-10


http://www.avadocuments.com/doc/e-din-iso-5725-2-2020-10
http://www.avadocuments.com/doc/e-din-iso-5725-2-2020-10

- Entwurf -
E DIN ISO 5725-2:2020-10

Formular A - Empfohlenes Formular fiir die Zusammenstellung der urspriinglichen Daten 2

. _ Stufe
Priiflaboratorium -
1 2 j g-1 q
i1 Yij1 Yiq1
i Yitk Yijk Yigk
Yiin Viin Yign
p

Formular B - Empfohlenes Formular fiir die Zusammenstellung der Mittelwerte b

} _ Stufe
Priiflaboratorium ;
1 2 j q-1 q
1 yu qu
2
1 y}]
p ypl ypq

Formular C - Empfohlenes Formular fiir die Zusammenstellung der Spread-Messwerte in den Zellen ¢

Priiflaboratori Stufe
riiflaboratorium
1 2 j g-1 q
1 S11 S1q
1 Sij
p Sp1 Spq

3 Formular A enthélt die zusammengestellten einzelnen Ergebnisse. Jede Zelle enthilt alle n Ergebnisse fiir das Labor.

Formular B enthalt die nach 8.2.10 berechneten Zellenmittelwerte.

¢ Formular C enthalt die nach 8.2.11 berechneten Spread-Messwerte (Standardabweichungen).

Bild 2 — Empfohlene Formulare fiir die Zusammenstellung von Ergebnissen zur Analyse

8.3.2.3 Die Konsistenzstatistik innerhalb eines Labors k wird ermittelt, indem zunachst die gepoolte Stan-
dardabweichung innerhalb der Zelle (Gleichung (7))

Yst;
7
"y (7)
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fiir jeden Bereich und anschliefsend
_Sij/Pj

/Zsiz,-

fiir jedes Labor in diesem Bereich berechnet wird.

(8)

Die Werte fiir k;; fir jede Zelle werden in der Reihenfolge der Labore in Gruppen fiir jeden Bereich und separat
gruppiert fiir mehrere von jedem Labor untersuchte Bereiche in einem Diagramm aufgetragen (siehe Bild C.8).

8.3.2.4 Die Untersuchung der h- und k-Plots kann darauf hindeuten, dass bestimmte Labore Ergebnismuster
aufweisen, die sich deutlich von anderen in der Studie unterscheiden. Labore kdnnen beispielsweise konsis-
tent hohe oder niedrige Schwankungen innerhalb der Zellen und/oder extreme Zellenmittelwerte iliber viele
Bereiche aufweisen. Wenn dies auftritt, sollte das betreffende Labor kontaktiert werden, um zu versuchen, die
Ursache fiir das abweichende Verhalten zu ermitteln. Der Statistikexperte kann auf der Grundlage der Erkennt-
nisse:

a) die Labordaten zunichst zuriickhalten;
b) das Labor auffordern, die Messung zu wiederholen (sofern moglich);
c) die Labordaten aus der Studie entfernen.

8.3.2.5 In den h-Plots kénnen verschiedene Muster auftreten. Alle Labore kdnnen positive und negative
h-Werte in allen Bereichen des Experiments haben. Einzelne Labore konnen geneigt sein, nur positive oder
nur negative h-Werte anzugeben, und die Anzahl der Labore, die negative Werte angeben, entspricht ungefahr
der Anzahl derer, die positive Werte angeben. Keines dieser Muster ist ungewohnlich oder erfordert eine Unter-
suchung, auch wenn das zweite Muster auf eine gemeinsame Quelle fiir eine systematische Abweichungskom-
ponente eines Labors hindeutet. Wenn andererseits alle h-Werte eines Labors ein Vorzeichen und alle h-Werte
des anderen Labors das andere Vorzeichen aufweisen, sollte der Grund ermittelt werden. Wenn gleichermaf3en
die h-Werte fiir ein Labor extrem sind und scheinbar systematisch von dem experimentellen Bereich abzuhan-
gen scheinen, sollte der Grund hierfiir ermittelt werden. Auf den h-Plots werden Linien entsprechend den in
Tabelle 7 und Tabelle 8 angegebenen Indikatoren gezeichnet. Diese Indikatorlinien dienen als Leitlinien bei der
Untersuchung von Mustern in den Daten.

8.3.2.6 Wenn ein Labor aus dem k-Plot durch zahlreiche hohe Werte heraussticht, sollte der Grund hier-
fiir ermittelt werden. Dies deutet auf eine geringere Wiederholprézision als bei den anderen Laboren hin.
Ein Labor kann aufgrund von Faktoren wie der iibermafdigen Rundung seiner Daten oder einer unempfind-
lichen Messskala konsistent kleine k-Werte produzieren. Auf den k-Plots werden Linien entsprechend den in
(Tabelle 7 und Tabelle 8) angegebenen Indikatoren gezeichnet. Diese Indikatorlinien dienen als Leitlinien bei
der Untersuchung von Mustern in den Daten.

8.3.2.7 Wenn ein nach Laboren gruppierter h- oder k-Plot darauf hindeutet, dass ein Labor mehrere h- oder
k-Werte nahe der Indikatorwertelinie hat, sollte der entsprechende nach Bereich gruppierte Plot untersucht
werden. Oftmals erweist sich ein Wert, der in einem nach Laboren gruppierten Plot hoch erscheint, als ange-
messen konsistent mit anderen Laboren flir denselben Bereich. Wenn sich der Wert erheblich von den Werten
fiir die anderen Labore unterscheidet, sollte der Grund hierfiir ermittelt werden.

8.3.2.8 Zusatzlich zu diesen h- und k-Graphen kénnen Histogramme der Zellenmittelwerte und Zellenbe-
reiche auf die Anwesenheit von beispielsweise zwei unterschiedlichen Populationen hinweisen. Ein solcher
Fall erfordert eine besondere Behandlung, weil das allgemeine zugrundeliegende Prinzip hinter den hierin
beschriebenen Verfahren von einer einzelnen unimodalen Population ausgeht.

8.3.3 Numerisches Ausreifderverfahren

8.3.3.1 Die folgende Vorgehensweise wird fiir den Umgang mit Ausreifdern empfohlen.
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a) Diein8.3.4 und 8.3.5 empfohlenen Priifungen werden angewendet, um Nachziigler oder Ausreifser zu iden-
tifizieren:

— wenn die Priifgrofie 5 % oder weniger ihres kritischen Werts betragt, wird der gepriifte Punkt als korrekt
akzeptiert;

— ergibt die Priifgrofie mehr als 5 % des kritischen Werts und 1 % oder weniger seines kritischen Werts, gilt
der gepriifte Punkt als Nachziigler und wird mit einem einzelnen Sternchen gekennzeichnet;

— wenn die Priifgrofde mehr als 1 % tiber dem kritischen Wert liegt, gilt der Punkt als statistischer Ausreifder
und wird mit einem doppelten Sternchen gekennzeichnet.

b) Im Anschluss wird untersucht, ob die Nachziigler und/oder statistischen Ausreifier durch einen techni-
schen Fehler erklart werden kdnnen, wie beispielsweise

— einen Fehler bei der Durchfiihrung der Messung,

— einen Rechenfehler,

— einen einfachen Schreibfehler bei der Abschrift eines Priifergebnisses oder
— der Analyse der falschen Probe.

Wenn es sich um einen Rechen- oder Schreibfehler handelt, sollte das zweifelhafte Ergebnis durch den kor-
rekten Wert ersetzt werden. Wenn der Fehler durch die Analyse der falschen Probe entstanden ist, sollte das
Ergebnis in die korrekte Zelle eingetragen werden. Nach der Korrektur sollte die Untersuchung auf Nachziigler
oder Ausreifder wiederholt werden. Wenn die Erkldrung des technischen Fehlers die Ersetzung des zweifel-
haften Priifergebnisses unmdglich macht, sollte es als ,echter” Ausreifier, der nicht Teil des Experiments ist,
aussortiert werden.

c) Wenn Nachziigler und/oder statistische AusreifSer iibrigbleiben, die nicht erklart oder als Werte eines
Ausreifser-Labors abgelehnt wurden, werden die Nachziigler als korrekte Punkte behalten und die
statistischen Ausreifder werden aussortiert, sofern der Statistiker keine guten Griinde hat, sie zu behalten.

d) Wenn die Daten fiir eine Zelle nach dem obigen Verfahren fiir das Formular B in Bild 2 abgelehnt wurden,
miissen die entsprechenden Daten fiir das Formular C in Bild 2 abgelehnt werden und umgekehrt.

8.3.3.2 8.3.4 und 8.3.5 beschreiben zwei Arten von Priifungen. Die Cochran-Priifung ist eine Priifung der
Variabilitiat innerhalb eines Labors und sollte zuerst angewendet werden. Anschlief3end sollten alle not-
wendigen Mafdnahmen getroffen und die Priifungen gegebenenfalls wiederholt werden. Die andere Priifung
(Grubbs) ist hauptsachlich eine Priifung der Variabilitdt zwischen Laboren und kann ebenfalls angewendet
werden (wenn n > 2), wenn der Cochran-Test darauf hindeutet, dass hohe Abweichungen innerhalb des Labors
nur einem der Priifergebnisse in der Zelle zuzuordnen sind.

8.3.4 Cochran-Priifung

8.3.4.1 Dieses Dokument geht davon aus, dass zwischen den Laboren nur geringe Unterschiede der Vari-
anzen innerhalb des Labors bestehen. Die Erfahrung hat jedoch gezeigt, dass dies nicht immer der Fall ist.
Aus diesem Grund wurde eine Priifung eingefiihrt, um die Giiltigkeit dieser Annahme zu priifen. Die Cochran-
Priifung wurde unter verschiedenen fiir diesen Zweck geeigneten Priifungen ausgewahlt.

8.3.4.2 In Anbetracht einer Reihe von p-Standardabweichungen s;, die alle aus der gleichen Anzahl (n) repli-
zierter Ergebnisse berechnet wurden, stellt sich die Cochran-Priifgrofde C wie durch Gleichung (9) gegeben dar:

C= Sthax 9)
Z?:rsiz
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dabei ist s, die hochste Standardabweichung in der Reihe.

a) Wenn die Priifgrofie 5 % oder weniger ihres kritischen Werts betragt, wird der gepriifte Punkt als korrekt
akzeptiert.

b) Ergibt die Priifgrofde mehr als 5 % des kritischen Werts und 1 % oder weniger seines kritischen Werts, gilt
der gepriifte Punkt als Nachziigler und wird mit einem einzelnen Sternchen gekennzeichnet.

c) Wenn die Priifgrofie mehr als 1 % tiber dem kritischen Wert liegt, gilt der Punkt als statistischer Ausreifser
und wird mit einem doppelten Sternchen gekennzeichnet.

Kritische Werte fiir die Cochran-Priifung sind in Tabelle 5 angegeben.
Die Cochran-Priifung muss auf Formular C in Bild 2 separat in jedem Bereich angewendet werden.

8.3.4.3 Das Cochran-Kriterium gilt nur, wenn alle Standardabweichungen aus derselben Anzahl (n) von
unter denselben Messbedingungen (Wiederholbedingungen in diesem Dokument) erzielten Priifergebnissen
abgeleitet werden. In der Praxis kann diese Zahl aufgrund fehlender oder aussortierter Daten variieren. Dieses
Dokument geht jedoch davon aus, dass solche Variationen der Anzahl der Priifergebnisse pro Zelle in einem
ordentlich organisierten Experiment begrenzt sind und ignoriert werden kénnen. Das Cochran-Kriterium
wird daher fiir die Anzahl von n Priifergebnissen in den meisten Zellen angewendet.

8.3.4.4 Das Cochran-Kriterium priift nur den hdchsten Wert in einer Reihe von Standardabweichungen und
ist daher eine einseitige Ausreifderpriifung. Eine Heterogenitat der Varianz kann sich aufderdem in einigen der
Standardabweichungen zeigen, die vergleichsweise zu gering sind. Kleine Werte der Standardabweichung kon-
nen jedoch erheblich durch den Grad der Rundung der urspriinglichen Daten beeinflusst sein und sind aus die-
sem Grund nicht sehr zuverldssig. Darliber hinaus erscheint es unangemessen, die Daten eines Labors abzu-
lehnen, weil es eine h6here Genauigkeit seiner Priifergebnisse erzielt hat als die anderen Labore. Das Cochran-
Kriterium gilt daher als geeignet.

8.3.4.5 Eine kritische Untersuchung des Formulars C in Bild 2 kann manchmal zeigen, dass die Standard-
abweichungen fiir ein bestimmtes Labor in allen oder den meisten Bereichen geringer sind als bei anderen
Laboren. Dies kann darauf hindeuten, dass das Labor mit einer geringeren Wiederholstandardabweichung als
die anderen Labore arbeitet, was wiederum durch ein besseres Verfahren und bessere Geréte oder eine gein-
derte oder falsche Anwendung des Standardmessverfahrens verursacht werden kann. Wenn dies der Fall ist,
sollte dies der Priifergruppe gemeldet werden, die daraufhin entscheiden sollte, ob der Punkt einer eingehen-
deren Untersuchung bedarf. (Labor 2 in dem in B.1 beschriebenen Experiment ist ein Beispiel hierfiir.)

8.3.4.6 Wenn die hochste Standardabweichung als Ausreifier klassiert ist, sollte der Wert geloscht und die
Cochran-Priifung mit den verbleibenden Werten wiederholt werden. Dieser Prozess darf wiederholt werden,
kann jedoch zu iibermafdigen Ablehnungen fiihren, wenn die zugrundeliegende Annahme der Normalitit nicht
ausreichend gehalten wird, was gelegentlich der Fall ist. Die wiederholte Anwendung der Cochran-Priifung
wird hier nur als hilfreiches Instrument in Anbetracht mangelnder statistischer Priifungen fiir die gemeinsame
Priifung mehrerer Varianzausreifder vorgeschlagen. Die Cochran-Priifung ist fiir diesen Zweck nicht ausgelegt,
sodass Schlussfolgerungen mit dufderster Vorsicht getroffen werden sollten. Wenn zwei oder drei Labore
Ergebnisse mit hohen Standardabweichungen insbesondere in nur einem der Bereiche liefern, sollten die
Schlussfolgerungen aus der Cochran-Priifung sorgfaltig untersucht werden. Wenn andererseits mehrere
Nachziigler und/oder statistische Ausreifder in verschiedenen Bereichen innerhalb eines Labors gefunden
werden, kann dies ein deutlicher Hinweis darauf sein, dass die Varianz innerhalb des Labors aufRergewohnlich
hoch ist, und die gesamten Daten dieses Labors sollten abgelehnt werden.
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8.3.5 Grubbs-Priifungen

8.3.5.1 Ein festgestellter Ausreifder

Anhand eines Datensatzes X(1), X(2)r -+ X(p)» gebildet aus xq, x2, ..., Xp angeordnet in aufsteigender Reihenfolge,
wird die Priifgréf3e G, anhand von Gleichung (10) berechnet, um anhand der Grubbs-Priifung festzustellen, ob

der grofdte beobachtete Wert ein Ausreifder ist:

_Xp) %

G 10
p= = (10)
dabei ist
1P
F=-3" xg (1)
pédi=1

und

1 p
S = \/in=1 (X(l') — f)z (12)

Um die Signifikanz des kleinsten beobachteten Werts zu priifen, wird die Priifgrofie, G1, anhand der Glei-
chung (13) berechnet:

_ G-xw)

G
1 s

(13)

a) Wenn die Priifgrofie 5 % oder weniger ihres kritischen Werts betrédgt, wird der gepriifte Punkt als korrekt
akzeptiert.

b) Ergibt die Priifgrof3e mehr als 5 % des kritischen Werts und 1 % oder weniger seines kritischen Werts, gilt
der gepriifte Punkt als Nachziigler und wird mit einem einzelnen Sternchen gekennzeichnet;

c) Wenn die Priifgrofie mehr als 1 % tiber dem kritischen Wert liegt, gilt der Punkt als statistischer Ausreifder
und wird mit einem doppelten Sternchen gekennzeichnet.

8.3.5.2 Zwei festgestellte Ausreifder

Um zu priifen, ob die beiden grofdten beobachteten Werte Ausreifier sein konnen, wird die Priifgrofde, G, anhand
der Gleichung (14) berechnet:

55—1 p
G == (14)
S0

dabei ist

p
=) (o9’ (s)

und
p—2 _ 2
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und
1 ZP—Z 17
Xony— = — X(i
p=ip = 35, KO (17)
Um alternativ die beiden kleinsten beobachteten Werte zu priifen, wird die Priifgréfe, G, anhand der Glei-
chung (18) berechnet:
2
s
G = 1_22 (18)
S0
dabei ist
p—2 _ 2
sta = Zi—l (x@) = %1.2) (19)
und
> (20)
X19 = —— X(i
VT p -2 @

8.3.5.3 Anwendung der Grubbs-Priifung
Die Grubbs-Priifung kann bei der Analyse eines Genauigkeitsexperiments auf Folgendes angewendet werden.
a) Die Zellenmittelwerte (Formular B in Bild 2) fiir einen gegebenen Bereich j, in diesem Fall

X =7, (21)
und

P =Dpj (22)
dabei istj ein fester Wert.

Die Grubbs-Priifung wird fiir die Daten eines Bereichs auf einen beobachteten Ausreifier von den Zellenmittel-
werten nach 8.3.5.1 angewendet. Wenn sich ein Zellenmittelwert durch diese Priifung als Ausreifder erweist,
wird er ausgeschlossen und die Priifung wird mit einem anderen extremen Zellenmittelwert wiederholt (z. B.
wenn der hochste Wert ein Ausreifier ist, wird dieser Wert ausgeschlossen und der niedrigste Wert betrachtet).
Die Grubbs-Priifung darf jedoch nicht fiir zwei beobachtete Ausreifier nach 8.3.5.2 angewendet werden. Wenn
die Grubbs-Priifung nicht zeigt, dass ein Zellenmittelwert ein Ausreifder ist, wird die Grubbs-Priifung fiir zwei
Ausreifder nach 8.3.5.2 angewendet.

b) Eineinzelnes Ergebnis innerhalb einer Zelle, bei die der Cochran-Priifung eine verdachtige Zellenstandard-
abweichung ergeben hat.

ANMERKUNG  Ein Punktwird nach 8.3.3.1 als statistischer Ausreif3er bezeichnet, wenn die Priifgrofde mehrals 1 % ihres
kritischen Werts betragt, Wenn die Grubbs-Priifung zuerst auf eine Gruppe von Zellenmittelwerten angewendet wird,
wird ein kritischer Wert aus Tabelle 6 angewendet, um den hdchsten Zellenmittelwert im 0,5-%-Bereich und den nied-
rigsten Zellenmittelwert im 0,5-%-Bereich zu priifen. Dies fiihrt zu einer Priifung der extremsten Zellenmittelwerte im 1-
%-Bereich in Ubereinstimmung mit 8.3.3.1. Wenn sich der extremste Zellenmittelwert als statistischer Ausreif3er erweist,
wird die Grubbs-Priifung anschlieffend auf den anderen extremen Zellenmittelwert angewendet. Es kann argumentiert
werden, dass jetzt eine einseitige Priifung angewendet werden sollte. Das in diesem Dokument empfohlene Verfahren
besteht jedoch darin, nur die in Tabelle 6 tabellierten kritischen Werte zu verwenden (die kritischen Werte fiir zweisei-
tige Prifung im 1-%-Signifikanzbereich), damit alle Zellenmittelwerte konsistent behandelt werden. Ein vergleichbares
Argument kann die Anwendung der zweiseitigen kritischen Werte bei 5 % in Tabelle 6 fiir alle Priifungen auf statistische
Ausreifier rechtfertigen.

Documents
Document Sharig§ Hub

Full document details: E DIN ISO 5725-2:2020-10


http://www.avadocuments.com/doc/e-din-iso-5725-2-2020-10
http://www.avadocuments.com/doc/e-din-iso-5725-2-2020-10

- Entwurf -
E DIN ISO 5725-2:2020-10

8.3.6 Wiederholte Priifung fiir Mittelwert- und Datenpunktausreifder

8.3.6.1 Eswird oftmals festgestellt, dass eine einzige Anwendung (zum Beispiel) der Grubbs-Priifung gefolgt
von der Loschung der Ausreifder zu einem kleineren Datensatz fiihrt, der bei naherer Priifung scheinbar weitere
Extremwerte im Verhaltnis zu dem iibrigen Datensatz enthalt. Unter diesen Umstanden ist die Anwendung
weiterer Priifungen fiir Datenpunkt- oder Labormittelwertausreifder erlaubt.

8.3.6.2 Die wiederholte Ausreifierpriifung und -ablehnung sollte fiir einen gegebenen Bereich eingestellt
werden, wenn dies zu der Ablehnung eines liberméafiigen Anteils der Daten aus diesem Bereich fiihrt. Die Priif-
ergruppe muss bestimmen, ob der Anteil der abgelehnten Daten zu hoch ist.

ANMERKUNG1 Es kann hilfreich sein, eine Obergrenze fiir den Anteil abgelehnter Daten vor der statistischen Analyse
festzulegen.

ANMERKUNG 2  Laut der Empfehlung von IUPAC[15] sollte der Anteil der abgelehnten Daten eines gegebenen Bereichs
einer Studie den Bruchwert 2/9 nicht iiberschreiten. Dieser Bruchwert wird nach der Loschung aller als aus technischen
Griinden vor der Ausreifderpriifung als ungiiltig angesehenen Daten beriicksichtigt.

8.3.7 Alternative Ausreifer-Priifung und Priifverfahren

Alternative Priifverfahren und Priifgréfien zu den in 8.3.3 bis 8.3.5 angegebenen Verfahren und Statistiken
diirfen angewendet werden, sofern:

— die gleiche Reihe von AusreifSerpriifungen und statistischen Ausreifderpriifungen auf alle Bereiche inner-
halb einer gegebenen Studie angewendet wird;

— die gewahlten Verfahren es ermoglichen, einzelne Datenpunktausreifier innerhalb eines Labors, Labort-
mittelwertausreifier und Labordispersionsausreifder zu erkennen;

— jede systematische Abweichung der Varianzschatzwerte fiir normal verteilte Daten, die durch die Ableh-
nung von Ausreifdern entstehen, nicht grofier ist als die aus der Anwendung der Unterabschnitte 8.3.3 bis
8.3.5 entstehenden Abweichungen.

ANMERKUNG  Alle Ausreifserablehnungsverfahren fithren zu einer gewissen systematischen Abweichung nach unten

der Genauigkeitsschatzwerte, sofern nicht eine ausdriickliche Korrektur um die resultierende systematische Abweichung

erfolgt. Robuste statistische Verfahren, die weniger systematischen Abweichungen der Genauigkeitsschatzwerte fiir nor-
mal verteilte Daten unterliegen, sind in ISO 5725-5 beschrieben.

8.4 Berechnung des allgemeinen Mittelwerts und der Varianzen

8.4.1 Analyseverfahren

Das in diesem Dokument eingefiihrte Analyseverfahren beinhaltet die Schatzung von m und der Genauigkeitj
separat fiir jeden Bereich. Die Berechnungsergebnisse werden in einer Tabelle fiir jeden Wert von j angegeben.

8.4.2 Ausgangsdaten

Die fiir die Berechnung benotigten Ausgangsdaten sind in den drei Tabellen in Bild 2 angegeben:
— Formular A mit den urspriinglichen Priifergebnissen;

— Formular B mit den Zellenmittelwerten;

— Formular C mit den Spread-Messwerten innerhalb der Zelle.
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8.4.3 Nichtleere Zellen

Infolge der in 8.3.3.1 d) angegebenen Regel ist die Anzahl der fiir die Berechnung zu verwendenden nichtlee-
ren Zellen fiir einen bestimmten Bereich iiblicherweise in Formular B und Formular C gleich. Eine Ausnahme
konnte bestehen, wenn eine Zelle in Formular A aufgrund fehlender Daten nur ein einziges Priifergebnis ent-
hélt, was zu einer leeren Zelle in Formular C, aber nicht Formular B fiihrt. In diesem Fall ist es zulassig,

a) das einzelne Priifergebnis zu verwerfen, was zu einer leeren Zelle in beiden Formularen B und C fiihrt, oder

b) wenn dies als unerwiinschter Verlust von Informationen gilt, einen Trennstich (fehlender Wert) in Formu-
lar C einzufiigen.

Die Anzahl der nichtleeren Zellen kann sich fiir verschiedene Bereiche unterscheiden, daher ist der Index;j in
Dj-

8.4.4 Berechnung des allgemeinen Mittelwerts 1

Der allgemeine Mittelwert fiir den Bereich j ist

b ey
= Xi=1MjYij

mj=y;,=—p (23)
S Y
oder vergleichbares
-
N = Z?:lzkglyuk
mj:yjz ZP Nis (24)
i=1""1J

8.4.5 Berechnung von Varianzen

Fiir jeden Bereich werden drei Varianzen berechnet. Hierbei handelt es sich um die Wiederholprazisionsvari-
anz, die Varianz zwischen Laboren und die Vergleichprazisionsvarianz.

8.4.5.1 Die Wiederholprazisionsvarianz ist durch Gleichung (25) gegeben:

oy (nij—1)s?

2 _
s2. = (25)
7B (- 1)
8.4.5.2 Die Varianz zwischen Laboren ist durch Gleichung (26) gegeben:
2 2
Sd P Sr P
SE] = —}: J (26)
nj
dabei ist
1 p =2 1 p —2P
2 - _= =2 =
, = — ‘s Py - L vS L — .. 27
*dj T p- 1Zi=1n” 5y -5)) p—1 [Zizlnlfyu y i:lnlf] (27)
und
14 2
= 1 Zp Zi:lnij
Top-t [ =1 X n
Diese Berechnungen sind in den Beispielen in C.1 und C.3 dargestellt.
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ANMERKUNG  Das zweite gegebene Formular fiir Gleichung (27), das die Differenz zwischen den beiden summierten
Ausdriicken enthilt, ist mathematisch mit dem ersten Formular identisch, kann aber zu erheblichen Rundungsfehlern
fithren, wenn es in Computerberechnungen verwendet wird. Das erste Formular ist deutlich weniger anféllig fiir Run-
dungsfehler.

8.4.5.3 Firden besonderen Fall, in dem alle nj=n= 2, diirfen die einfacheren Berechnungen durch die Glei-
chungen (29) und (30) angewendet werden:

1 p 2
2 _
Sy = Ezizl (¥ij1 — vij2) (29)

und
2

1 P _\2 SsZ
2 - - v 5\ -1
SLj_p—lZi=1(yij 7)) 2 (30)

Diese sind durch das Beispiel in C.2 dargestellt.

8.4.5.4 Wenn aufgrund zufalliger Effekte ein negativer Wert fiir sf jaus diesen Berechnungen erhalten wird,
sollte dieser Wert als null angenommen werden.

8.4.5.5 Die Vergleichprazisionsvarianz ist durch Gleichung (31) gegeben:

2 _ 2 4 2

8.4.6 Alternative Berechnungsverfahren fiir Varianzen

8.4.6.1 Fir alle Falle, in denen Labore die gleiche Anzahl an Replikaten haben (nach Untersuchung auf
Ausreifder und anschlieféender Loschung von Datenpunkten), diirfen die vorgenannten Varianzberechnungen
durch die Anwendung der in Anhang B beschriebenen Varianzanalyse ersetzt werden.

8.4.6.2 Der Berechnungsprozess in 8.4.4 bis 8.4.5 darf durch die Schatzung der eingeschrankten maximalen
Wahrscheinlichkeit (REML) [13], [14] durch eine geeignete Computersoftware ersetzt werden. Software, die
die REML-Varianzschatzwerte aus den Beispielen in Anhang B mit drei oder mehr signifikanten Stellen repro-
duziert, darf verwendet werden.

ANMERKUNG1  Ein Verfahren zur Schatzung der Varianzkomponenten der eingeschrankten maximalen Wahrschein-
lichkeit ist in Anhang B beschrieben.

ANMERKUNG2  Es konnen geringfiigige Unterschiede zwischen den Ergebnissen der REML-Schitzung und an anderer
Stelle in diesem Teil vorgesehener Berechnungen bestehen. Diese Unterschiede haben iiblicherweise keine Konsequenzen.

8.4.6.3 Wenn ein alternatives Berechnungsverfahren flir Varianzen gewahlt wird, muss das gleiche Berech-
nungsverfahren fiir alle Bereiche des Genauigkeitsexperiments verwendet werden.

8.4.7 Abhingigkeit der Varianzen von m
Im Anschluss an die Berechnung der Genauigkeit fiir jeden Bereich m sollte untersucht werden, ob die Genau-

igkeit von m abhdngig ist, und wenn ja, sollte die funktionale Beziehung bestimmt werden. Dies wird in 8.5
beschrieben.
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8.5 Erstellen einer funktionalen Beziehung zwischen Genauigkeitswerten s und dem
Mittelwertbereich m

8.5.1 Wahl der funktionalen Beziehung

8.5.1.1 Es kann nicht immer als gegeben angenommen werden, dass eine regulare funktionale Beziehung
zwischen der Genauigkeit und m besteht. Insbesondere in Féllen, in denen die Materialheterogenitit untrenn-
barer Bestandteil der Variabilitat der Priifergebnisse ist, besteht eine funktionale Beziehung nur, wenn diese
Heterogenitat eine reguldre Funktion des Bereichs m ist. Bei festen Materialien mit unterschiedlicher Zusam-
mensetzung aus unterschiedlichen Herstellungsprozessen ist eine regulare funktionale Beziehung keineswegs
sicher. Dieser Punkt sollte unter Nutzung der Kenntnisse der Materialien und des Messverfahrens vor der
Anwendung des folgenden Verfahrens beriicksichtigt werden.

8.5.1.2 Wenn keine klare funktionale Beziehung hergestellt werden kann, diirfen separate Genauigkeits-
werte fiir jedes untersuchte Material angegeben werden. Wenn die verschiedenen Genauigkeitswerte bereichs-
tibergreifend dhnlich sind, darf ein gemittelter Genauigkeitswert angegeben werden.

8.5.1.3 Diein 8.5.2 bis 8.5.4 angegebenen Begriindungen und Berechnungsverfahren gelten fiir die Wieder-
holstandardabweichung und die Vergleichstandardabweichung, werden aber hier aus Griinden der Vereinfa-
chung nur fiir die Wiederholprazision angegeben. Es werden nur vier Arten von Beziehungen berticksichtigt:

[) s.=bm (eine gerade Linie durch den Ursprung)
1) s,=a+bm (eine gerade Linie mit positivem Schnittpunkt)

) s? =a?+ (b,,m)2 (eine Kombination aus konstanten und relativen Beitrdagen zu einer kombinierten Stan-
dardabweichung)

IV) Igs, = c +dlgm (oder s, = Cm?); d < 1 (eine exponentielle Beziehung)

Es kann damit gerechnet werden, dass in den meisten Fallen mindestens eine dieser Gleichungen geeignet
ist. Falls nicht, sollte der Statistikexperte, der die Analyse vornimmt, eine alternative Losung suchen. Um Ver-
wechslungen zu vermeiden, konnen die Konstantena, b, ¢, C und d in diesen Gleichungen durch tiefgestellte
Zeichen a,, b, ... fiir die Wiederholprazision und ag, bg, ... fiir die Betrachtung der Vergleichprazision verwendet
werden. Diese tiefgestellten Zeichen wurden in diesem Abschnitt jedoch ebenfalls aus Griinden der Vereinfa-
chung der Bezeichnungen ausgelassen. Auch s, wurde einfach aufs abgekiirzt, um ein Begleitzeichenj fiir den
Bereich zu ermoglichen.

8.5.1.4 Grundsatzlich ist d > 0, sodass die BeziehungenI und IV zu s=0 fiir m =0 fithren, was aus experi-
menteller Sicht inakzeptabel erscheinen kann. Fiir die Angabe von Genauigkeitsdaten sollte jedoch deutlich
gemacht werden, dass sie nur innerhalb der von dem laboriibergreifenden Genauigkeitsexperiment umfass-
ten Bereiche gelten.

8.5.1.5 Fira=0 (odera,=0)undd=1sind alle vier Beziehungen algebraisch identisch (alle kdnnen auf die
Beziehung I reduziert werden), wenn daher a bei null und/oder d nahe eins liegt, sind drei oder alle vier dieser
Beziehungen praktisch gleichermafien geeignet und in diesem Fall sollte die Beziehung I bevorzugt werden,
weil sie die folgende einfache Aussage ermoglicht.

»Zwei Priifergebnisse gelten als zweifelhaft, wenn sie um mehr als (100 b) % voneinander abweichen.”

In der statistischen Terminologie besagt dies, dass der Variationskoeffizient (100 s/m) fiir alle Bereiche eine
Konstante ist.

8.5.1.6 Wenn in einem Plot von s; gegen rij, oder einem Plot von Igs; gegen lg; festgestellt wird, dass

die Punktesitze ausreichend nahe an einer geraden Linie liegen, kann eine von Hand gezogene Linie eine
zufriedenstellende Losung liefern. Wenn jedoch aus irgendeinem Grund ein numerisches Anpassungsverfah-
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ren bevorzugt wird, wird das Verfahren nach 8.5.2 fiir die Beziehungen I und Il und nach 8.5.4 fiir Beziehung IV
empfohlen.

8.5.2 AnpassungsbeziehungenI und II

8.5.2.1  Aus statistischer Sichtist die Anpassung einer geraden Linie kompliziert, weil 771 und s; Schatzwerte
und daher fehleranfallig sind. Da die Steigung b jedoch iiblicherweise gering ist (im Bereich von 0,1 oder weni-
ger), haben Fehler in 1 nur wenig Einfluss und die Fehler bei der Schatzung von s tiberwiegen.

8.5.2.2  Ein guter Schatzwert der Parameter der Regressionslinie erfordert eine gewichtete Regression, weil
der Standardfehler von s proportional zum vorhergesagten Wert von s; ($;) ist. Die Gewichtungsfaktoren miis-

sen proportional zu 1/ (§j)2 sein, wobei §; die vorhergesagte Wiederholstandardabweichung fir den Bereich j
ist. §; hangt jedoch von Parametern ab, die noch berechnet werden mussen. Ein mathematisch korrektes Ver-
fahren fiir die Bestimmung von Schatzwerten entsprechend den gewichteten kleinsten Quadraten der Resi-
duen kann kompliziert sein. Das folgende iterative Verfahren, das sich in der Praxis als geeignet erwiesen hat,
wird empfohlen.

8.5.2.3  Beieinem Gewichtungsfaktor W; entsprechend 1/§1%,j, wobei N=0, 1, 2.... fiir sukzessive Iterationen,
lauten die berechneten Gleichungen:

T= )W, (32)
7

5=me (33)
7

Ty = ) Wy (34)
7

T, = ijsj (35)
7

Ts = Z]/Vjﬁlij (36)
7

Dann ist fiir BeziehungI (s = bm) der Wert von b gegeben durch T5/T3.

Fiir Beziehungll (s =a + bm):

_ I3T, —T5Ts

37
Ty T3 — T (37)
und
T1Ts — T, T,
b= 145 224- (38)
Ty T3 — T}

8.5.2.4 Fur Beziehungl fuihrt die algebraische Substitution fir die Gewichtungsfaktoren W; = 1/§]2 durch

§]2 = br?zj zu dem vereinfachten Ausdruck:

b= Yy (Sj/mj)

39
p (39)
und eine Iteration ist nicht erforderlich.
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8.5.2.5 FirBeziehung Il sind die Ausgangswerte 3y ; die durch das Verfahren nach 8.4 bestimmten urspriing-
lichen Werte von s. Diese werden zur Berechnung von

Woj =1/ (s0;)° G =12...9) (40)
und zur Berechnung von a; und by nach 8.5.6.2N1 verwendet. Dies fithrt zu

31j = ag + by (41)
Die Berechnungen werden anschlieflend mit Wy =1 /§f i wiederholt, um

$2j = az + byt (42)
zu bestimmen.

Dasselbe Verfahren kann jetzt erneut mit den aus diesen Gleichungen ermittelten Gewichtungsfaktoren W, ; =
1/§22j wiederholt werden, was jedoch nur zu unwesentlichen Veranderungen fihrt. Der Schritt von W; zu Wy;

beseitigt effektiv Fehler in den Gewichtungen und die Gleichungen fiir $; j sollten als Endergebnis betrachtet
werden.

BEISPIEL1  Tabelle 1 enthalt ein Beispiel fiir die Anpassung der Beziehung I an die Wiederholprazisionsdaten. Die Daten
sind der Fallstudie C.3 enthommen und wurden hier nur zur Verdeutlichung des numerischen Verfahrens verwendet. Die
Beziehungen werden ausfiihrlicher in C.3 behandelt.

BEISPIEL2  Tabelle 2 enthalt ein Beispiel fiir die Anpassung der BeziehungIl an die Wiederholprazisionsdaten. Die
Daten my, s; sind dieselben wie fiir Tabelle 1.

8.5.3 Anpassung der BeziehungIII

8.5.3.1 Fir BeziehungIll besteht der einfachste Ansatz darin, die beobachteten Varianzen sjg als Funktion
des Mittelwerts zum Quadrat anzupassen. Hieraus ergibt sich eine lineare Beziehung, in der der Schnittpunkt
a? die Varianz des Nullmittelwerts ist und die Steigung b3 kann als Quadratwert der relativen Standardabwei-
chung gesehen werden, wenn m grofde Werte ergibt. Wie fiir die BeziehungII gilt auch hier: Auch wenn eine
einfache lineare Regression einen niitzlichen Schatzwert ergeben kann, erfordert ein guter Schatzwert eine
gewichtete Regression und wie fiir die Beziehung Il hdngen die optimalen Gewichtungen von den angepassten
Werten ab.

8.5.3.2  Ein ungefdhres Verfahren fiir die Anpassung von Beziehung III vergleichbar mit 8.5.2 stellt sich wie
folgt dar.

i) Beieinem Gewichtungsfaktor W entsprechend 1/§1‘\L,j, wobei N =0, 1, 2 ... fiir sukzessive Iterationen, lauten
die berechneten Gleichungen:

Tyr= ) Wy (43)
J

N1 Nationale Fufdnote: Dieser Abschnitt existiert nicht.
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Typ = ) Wyjii? (44)
i

Tys = ) Wy} (45)
7

Ty = Z Wyjs? (46)
7

Tps = z Wy jri2s? (47)
i

ii) Dann gilt fiir BeziehungIll, s? = a3 + (bvm)z:

Ty3Tys — Ty2Tys
a12; — v v v 217 (48)
TvlTv3 _Tvz

TvlTvs - Tvav4

b = >
TvlTvS - Tv2

(49)
iii) Die Ausgangswerte af,, und bi, werden anschliefend genutzt, um die angepassten Werte von s; vorherzu-
sagen in Ubereinstimmung mit

§fj = a%v + b%vmjz‘ (50)

iv) Die Berechnungen i) bis iii) werden anschlieffend einmal mit Wy,,; = 1/§fj wiederholt, um die Beziehung
zu erstellen.

§22j = a%v + b%vmjz‘ (51)

Die resultierenden Gleichungen $; sollten als Endergebnis betrachtet werden.

ANMERKUNG  Die Gewichtungen W,; basieren auf der Annahme, dass fiir normal verteilte Daten die Verteilung der
Stichprobenvarianz eine skalierte Chi-Quadrat-Verteilung ist, deren Varianz proportional zu o* ist.

BEISPIEL  Tabelle 3 enthélt ein Beispiel fiir die Anpassung der BeziehunglIl an die Wiederholprazisionsdaten. Die
Daten mj, s; sind die gleichen wie fiir Tabelle 1 und dem Beispiel C.3 aus Anhang C entnommen.

8.5.4 Anpassung der BeziehunglIV

8.5.4.1 Der Standardfehler von Ig s ist unabhéngig von s, sodass eine ungewichtete Regression von lg s auf
lg 1 angemessen ist.
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8.5.4.2 Die Berechnungsgleichungen fiir die Beziehung IV lauten:

T, = Z Ig 1

J

. 12

T, = Z (1g hj)

J
T3 = Z Ig sj

J

Ty =) (gmy) (g 5))

und daher
TT3 —T1Ty
C=—""2
qT, — Ty
und
d= qTy —T1T3
qT, — T

(52)

(53)

(54)

(55)

(56)

(57)

BEISPIEL  Tabelle 4 enthilt ein Beispiel fiir die Anpassung der BeziehungIV an die Wiederholprézisionsdaten. Die

Daten m;, s; sind die gleichen wie fiir Tabelle 1 und dem Beispiel C.3 aus Anhang C entnommen.

Tabelle1 — Beziehungl, s=bm

m; 3,94 8,28 14,18 15,59 20,41
S 0,092 0,179 0,127 0,337 0,393
Sj/mh; 0,023 4 0,0216 0,0089 0,0216 0,0193
= Zelsirmy) 22222 = 0,019
q
s=bm 0,075 0,157 0,269 0,296 0,388
Tabelle 2 — BeziehunglIl, s=a+ bm
Wo; 118 31 62 8,8 6,5
s1=0,058+0,0090m
$1j 0,093 0,132 0,185 0,197 0,240
Wi 116 57 29 26 17
s5=0,030+0,0154m
$2j 0,092 0,159 0,251 0,273 0,348
Wy; 118 40 16 13 8
s3=0,032+0,015 4 m?
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Tabelle 2 ( fortgesetzt)

83j 0,093 0,160 0,251 0,273 0,348

ANMERKUNG  Die Werte der Gewichtungsfaktoren sind nicht kritisch; zwei signifikante Stellen sind ausreichend.

a

Die Differenz zu s ist vernachldssigbar.

Tabelle 3 — BeziehungII, s? = a,% + (b,m)?

Woyj 13959 974 3844 77,5 41,9

s2 = 0,0882 + (0,008 5m)*

$1j 0,094 0,113 0,150 0,160 0,195

Wiy 12603 6126 1985 1537 687

s2 = 0,0612 + (0,017 8 m)*

$2j 0,093 0,159 0,260 0,284 0,368

Wy 13356 1546 220 154 54

s% = 0,0632 + (0,017 8 m)*2

83 0,094 0,160 0,260 0,284 0,368

ANMERKUNG  Die obigen Werte wurden mit absolut genauer Arithmetik berechnet und zu Prasentationszwecken
gerundet.

a

Die Differenz zu s ist vernachldssigbar.

Tabelle4 — BeziehunglV,lgs=c+dlgm

Ig 7 +0,595 +0,918 +1,152 +1,193 +1,310

1g so; -1,036 -0,747 -0,896 -0,472 -0,406

lgs=-1,5065+0,7721gm
oder s=0,031 m%772

s 0,089 0,158 0,239 0,257 0,316

8.6 Statistische Analyse als schrittweises Verfahren

ANMERKUNG  Bild 3 enthalt eine schrittweise Darstellung des in 8.6 beschriebenen Verfahrens.

8.6.1 Alle verfiigharen Priifergebnisse werden in einem Formular, dem Formular A aus Bild 2, (siehe 8.2)
zusammengefasst. Es wird empfohlen, dieses Formular in p Reihen, indexiertalsi=1, 2 ..., p (steht fiir p Labore,
die Daten beigesteuert haben) und q Spalten, indexiert als j=1, 2, ... ¢ (steht fiir q Bereiche in aufsteigender

Reihenfolge) anzuordnen.

In einem Experiment mit einheitlichen Bereichen miissen die Priifergebnisse innerhalb einer Zelle des Formu-
lars A nicht unterschieden und diirfen in jede gewiinschte Reihenfolge gesetzt werden.
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8.6.2 Formular A wird auf offensichtliche Unregelmafiigkeiten gepriift. Offensichtlich fehlerhafte Daten wer-
den untersucht und gegebenenfalls aussortiert (z. B. Daten aufderhalb des Bereichs des Messinstruments oder
Daten, die aus technischen Griinden unméglich sind) und der Priifergruppe iibergeben. Manchmal ist direkt
erkennbar, dass die Priifergebnisse eines bestimmten Labors oder in einer bestimmten Zelle nicht mit den
anderen Daten konsistent sind. Solche offensichtlich inkonsistenten Daten miissen unverziiglich aussortiert
werden. lhre Anwesenheit muss der Priifergruppe jedoch zur weiteren Betrachtung gemeldet werden (siehe
8.7.1).

8.6.3 Aus dem in Ubereinstimmung mit 8.6.2 korrigierten Formular A wird gegebenenfalls Formular B mit
den Zellenmittelwerten und Formular C mit den Messwerten des Spreads innerhalb der Zelle berechnet.

Wenn eine Zelle in Formular A nur ein einziges Priifergebnis enthalt, sollte eine der Optionen nach 8.4.3 ange-
wendet werden.

8.6.4 Die Mandel-Plots h und k werden wie in 8.3.1 beschrieben erstellt und auf Konsistenz der Daten unter-
sucht. Diese Plots kdnnen die Eignung der Daten fiir die weitere Analyse sowie die Anwesenheit moglicher
Ausreiferwerte oder -labore anzeigen. In dieser Phase werden jedoch noch keine endgiiltigen Entscheidun-
gen getroffen. Solche Entscheidungen werden bis zum Abschluss von 8.6.5 bis 8.6.9 verschoben.

8.6.5 Die Formulare B und C (siehe Bild 2) werden Bereich fiir Bereich auf mogliche Nachziigler und/oder
statistische Ausreifder untersucht [siehe 8.3.3.1 a)]. Die statistischen Priifungen nach 8.3 werden auf alle zwei-
felhaften Punkte angewendet. Nachziigler werden mit einem einzelnen Sternchen und statistische Ausreifder
werden mit einem doppelten Sternchen gekennzeichnet. Wenn keine Nachziigler oder statistischen Ausreifder
vorliegen, werden die Schritte 8.6.6 bis 8.6.10 ignoriert und es wird direkt mit 8.6.11 fortgefahren.

8.6.6 Es wird gepriift, ob eine technische Erklarung fiir die Nachziigler und/oder statistischen Ausreifder
besteht oder bestehen kann, und eine solche Erklarung wird nach Mdoglichkeit gepriift. Solche zufriedenstel-
lend erklarten Nachziigler und/oder statistischen Ausreifer werden gegebenenfalls korrigiert oder aussortiert
und die entsprechenden Korrekturen werden auf die Formulare angewendet. Wenn keine Nachziigler oder sta-
tistischen Ausreifder vorliegen, die nicht erklart wurden, werden die Schritte 8.6.7 bis 8.6.10 ignoriert und es
wird direkt mit 8.6.11 fortgefahren.

Eine grofie Anzahl an Nachziiglern und/oder statistischen Ausreifdern kann auf eine ausgepragte Varianzinho-
mogenitdt oder ausgepragte Unterschiede zwischen Laboren hindeuten und daher Zweifel an der Eignung des
Messverfahrens wecken. Dies sollte der Priifergruppe gemeldet werden.

8.6.7 Wenn die Verteilung der unerklarten Nachziigler oder statistischen Ausreifier in Formular B oder C
nicht auf Ausreifderlabore hindeutet (siehe 8.2.5), wird Schritt 8.6.8 ignoriert und es wird direkt mit 8.6.9 fort-
gefahren.

8.6.8 Wenn der Nachweis gegen vermutete Ausreifderlabore als eindeutig genug gilt, um die Ablehnung eini-
ger oder aller Daten dieser Labore zu rechtfertigen, werden die betreffenden Daten aussortiert und der Priif-
ergruppe gemeldet. Die Entscheidung, einige oder alle Daten eines bestimmten Labors abzulehnen, unterliegt
der Verantwortung des Statistikexperten, der die Analyse ausfiihrt, muss jedoch der Priifergruppe zur weiteren
Betrachtung gemeldet werden (siehe 8.7.1).

8.6.9 Wenn Nachziigler und/oder statistische Ausreifder verbleiben, die nicht erklart oder einem Ausreifder-
labor zugeordnet wurden, werden die statistischen Ausreifder aussortiert und die Nachziigler behalten.

8.6.10 Wenn in einem der vorherigen Schritte ein Eintrag in Formular B abgelehnt wurde, muss der ent-
sprechende Eintrag in Formular C ebenfalls abgelehnt werden und umgekehrt.

8.6.11 Aus den als korrekt in den Formularen B und C ausgewdhlten Eintrdgen werden anhand der Verfah-

ren nach 8.4 fiir jeden Bereich separat der Mittelwertbereich 77; und die Wiederhol- und Vergleichstandard-
abweichungen berechnet.
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8.6.12 Wenn fiir das Experiment nur ein einziger Bereich verwendet oder entschieden wurde, dass die
Wiederhol- und Vergleichstandardabweichungen fiir jeden Bereich separat angegeben werden sollten (siehe
8.5.1) und nicht als Funktion des Bereichs, wird Unterabschnitt 8.6.13 ignoriert und es wird direkt mit 8.6.14
fortgefahren.

8.6.13 Die Schritte 1) bis 6) unten werden separat aufs, und sg angewendet.
ANMERKUNG  Aus Griinden der Kiirze werden die Schritte 1) bis 5) nur im Hinblick auf's, ausgeschrieben.

1) sjwird gegen i geplottet und anhand dieses Plots wird beurteilt, ob s von m abhédngt oder nicht. Wenn s als
von m abhangig angesehen wird, wird Schritt 2) ignoriert und es wird mit Schritt 3) fortgefahren. Wenn s
als unabhangig von m angesehen wird, wird mit Schritt 2) fortgefahren. Im Zweifelsfall ist es besser, beide
Félle auszuarbeiten und die Priifergruppe entscheiden zu lassen. Es besteht keine sinnvolle statistische
Prifung fiir dieses Problem. Die mit dem Messverfahren vertrauten technischen Experten sollten jedoch
uber ausreichend Erfahrung verfiigen, um eine Entscheidung zu treffen.

2) Gleichung (58) wird angewendet,

1
EZ%=& (58)

]

um den endgiiltigen Wert der Wiederholstandardabweichung zu berechnen. Die Schritte 3) bis 6) werden igno-
riert und es wird direkt mit 8.6.14 fortgefahren.

3) Es wird anhand des Plots von s gegen m von s% und m? beurteilt, ob die Beziehungen zwischens und m
oder zwischen s? und m? durch eine gerade Linie dargestellt werden kénnen, und wenn ja, ob Beziehung
(s=bm), BeziehungII (s = a + bm) oder Beziehung Il (sjz =a? + (bvm)z) geeignet ist (siehe 8.5.1). Fiir die
Beziehungen [ und Il werden der Parameter b oder die beiden Parameter a und b durch das Verfahren nach
8.5.2 bestimmt. Fiir die Beziehung I1I wird das Verfahren nach 8.5.3 verwendet. Wenn eine dieser Bezie-
hungen als zufriedenstellend gilt, wird Schritt 4) ignoriert und es wird direkt mit Schritt 5) fortgefahren.
Falls nicht, wird mit Schritt 4) fortgefahren.

4) lgs; wird gegen lg 1 geplottet und es wird beurteilt, ob die Beziehung zwischen lgs und Igm angemes-
sen durch eine gerade Linie dargestellt werden kann. Gilt dies als zufriedenstellend, wird die Beziehung IV
(Igs=c+dlgm) anhand des Verfahrens nach 8.5.4 angepasst.

5) Wenn in Schritt 3) oder 4) eine zufriedenstellende Beziehung erstellt wurde, sind die endgtiltigen Werte
von s, (oder sg) die aus dieser Beziehung fiir die gegebenen Werte von m erhaltenen geglatteten Werte.
Schritt 6) wird ignoriert und es wird mit 8.6.14 fortgefahren.

6) Wenn keine zufriedenstellende Beziehung in Schritt 3) oder 4) erstellt wurde, sollte der Statistikexperte
entscheiden, ob eine andere Beziehung zwischen s und m erstellt werden kann, oder andernfalls, ob die
Daten so unregelmafiig sind, dass die Erstellung einer funktionalen Beziehung als unmdoglich gilt. Wenn
die Daten zu unregelmafdig sind, um eine funktionale Beziehung herzustellen, diirfen Genauigkeitswerte
separat flir jeden Bereich angegeben werden.

8.6.14 Es wird ein Bericht erstellt, der die Ausgangsdaten und die Ergebnisse und Schlussfolgerungen aus
der statistischen Analyse enthilt, und der Priifergruppe vorgelegt. Die grafischen Darstellungen in 8.3.2 kdnnen
fiir die Prasentation der Konsistenz oder Variabilitidt der Ergebnisse hilfreich sein.

8.7 Bericht an die Priifergruppe und von der Priifergruppe zu treffende Entscheidungen

8.7.1 Bericht des Statistikexperten

Nach Abschluss der statistischen Analyse sollte der Statistikexperte einen Bericht erstellen, der der Priifer-
gruppe vorzulegen ist. Dieser Bericht sollte die folgenden Informationen enthalten:
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a) eine vollstdndige Aufstellung der von den Bedienern und/oder Versuchsleitern erhaltenen Beobachtungen
beziiglich der Norm fiir das Messverfahren;

b) eine vollstandige Aufstellung der Labore, die als Ausreifderlabore in den Schritten 8.6.2 und 8.6.8 abgelehnt
wurden, und die Griinde fiir ihre Ablehnung;

c) eine vollstandige Aufstellung aller Nachziigler und/oder statistischen Ausreifder, die entdeckt wurden und
ob diese erklart und korrigiert oder aussortiert wurden;

d) einFormular der endgiiltigen Ergebnisse 17, s, und sg und eine Aufstellung der in Schritt 8.6.13 getroffenen
Schlussfolgerungen, dargestellt durch einen der in diesen Schritten empfohlenen Plots;

e) die in der statistischen Analyse verwendeten Formulare A, B und C (Bild 2), méglicherweise als Anhang.
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(8.2.10,8.2.11)

!
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und andere geeignete Plots

(8.3.2,8.3.2.7)

¢
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(8.3.4,83.5)
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Nachztigler/Ausreifder
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NEIN
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Wiren
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(8.3.6)

JA Entfernen Sie die
entsprechenden Eintrage
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(8.6.10)

NEIN |«

A
( FORTSETZEN )

Bild 3 — Flussdiagramm der Hauptschritte der statistischen Analyse (1 von 2)

Documents
42 Document Sharing Hub

Full document details: E DIN ISO 5725-2:2020-10


http://www.avadocuments.com/doc/e-din-iso-5725-2-2020-10
http://www.avadocuments.com/doc/e-din-iso-5725-2-2020-10

C FORTSETZUNG )

- Entwurf -

Berechnen Sie fiir
jeden Bereich M, s, und sp
(8.4)

Wurde ein
einzelner Bereich verwen-
det oder wurde entschieden, fir
jeden Bereich Bericht
zu erstatten?

A 4

E DIN ISO 5725-2:2020-10

Sind s, und sp
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Parameter fiir die lineare
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&
<

A\ 4

Berichten Sie die Ergeb-
nisse der Priifergruppe
(8.7)

(2 von 2)

Bild 3 — Flussdiagramm der Hauptschritte der statistischen Analyse

8.7.2 Von der Priifergruppe zu treffende Entscheidungen

Die Priifergruppe sollte anschliefdend diesen Bericht besprechen und Entscheidungen zu den folgenden Fragen

treffen.

a) Sind die abweichenden Ergebnisse Nachziigler oder Ausreifder, sofern zutreffend, aufgrund von Mangeln in
der Beschreibung der Norm fiir das Messverfahren?

b) Welche Mafdinahmen sollten im Hinblick auf die abgelehnten Ausreif3erlabore getroffen werden?

c) Deuten die Ergebnisse der Ausreifierlabore und/oder die von den Bedienern und Versuchsleitern erhalte-
nen Kommentare auf ein Erfordernis hin, die Norm fiir das Messverfahren zu verbessern? Wenn ja, welche
Verbesserungen sind erforderlich?

Full document details: E DIN ISO 5725-2:2020-10

Documents
Document Shari#d Hub


http://www.avadocuments.com/doc/e-din-iso-5725-2-2020-10
http://www.avadocuments.com/doc/e-din-iso-5725-2-2020-10

- Entwurf -
E DIN ISO 5725-2:2020-10

d) Rechtfertigen die Ergebnisse des Genauigkeitsexperiments die Bildung der Werte der Wiederholstandard-
abweichung und der Vergleichstandardabweichung? Wenn ja, welche Werte sind das, in welcher Form soll-
ten sie veroffentlicht werden und in welcher Region gelten die Genauigkeitsdaten?

8.7.3 Vollstindiger Bericht

Der Leiter sollte einen Bericht mit Angabe der Griinde fiir die Arbeit und Beschreibung ihrer Organisation ein-
schliefdlich des Berichts des Statistikers und mit Beschreibung der vereinbarten Schlussfolgerungen erstellen
und der Priifergruppe zur Genehmigung vorlegen. Eine grafische Darstellung der Konsistenz oder Variabilitat

ist oftmals hilfreich. Der Bericht sollte an die verantwortlichen Personen fiir die Genehmigung der Arbeit und
andere interessierte Parteien weitergeleitet werden.

9 Statistische Tabellen
9.1 Kritische Werte fiir die Cochran-Priifung (siehe 8.3.4) sind in Tabelle 5 angegeben.
9.2  Kritische Werte fiir die Grubbs-Priifung (siehe 8.3.5) sind in Tabelle 6 angegeben.

Fiir die Grubbs-Priifung fiir eine Ausreifderbeobachtung ergeben Ausreifder und Nachziigler Werte, die grofier
sind als die tabellierten kritischen Werte fiir 1 % und 5 %.

Fiir die Grubbs-Priifung fir zwei Ausreiferbeobachtungen ergeben Ausreifder und Nachziigler Werte, die Klei-
ner sind als die tabellierten kritischen Werte fiir 1 % und 5 %.

9.3 Indikatoren fiir die Mandel’schen h- und k-Statistiken (siehe 8.3.2) sind in Tabelle 7 und Tabelle 8 ange-
geben.

Tabelle 5 — Kritische Werte fiir die Cochran-Priifung

p n=2 n=3 n=4 n=5 n=6
1% 5% 1% 5% 1% 5% 1% 5% 1% 5%
2 — - 0,995 0,975 0,979 0,939 0,959 0,906 0,937 0,877
3 0,993 0,967 0,942 0,871 0,883 0,798 0,834 0,746 0,793 0,707
4 0,968 0,906 0,864 0,768 0,781 0,684 0,721 0,629 0,676 0,590
5 0,928 0,841 0,788 0,684 0,696 0,598 0,633 0,544 0,588 0,506
6 0,883 0,781 0,722 0,616 0,626 0,532 0,564 0,480 0,520 0,445
7 0,838 0,727 0,664 0,561 0,568 0,480 0,508 0,431 0,466 0,397
8 0,794 0,680 0,615 0,516 0,521 0,438 0,463 0,391 0,423 0,360
9 0,754 0,638 0,573 0,478 0,481 0,403 0,425 0,358 0,387 0,329
10 0,718 0,602 0,536 0,445 0,447 0,373 0,393 0,331 0,357 0,303
11 0,684 0,570 0,504 0,417 0,418 0,348 0,366 0,308 0,332 0,281
12 0,653 0,541 0,475 0,392 0,392 0,326 0,343 0,288 0,310 0,262
13 0,624 0,515 0,450 0,371 0,369 0,307 0,322 0,271 0,291 0,243
14 0,599 0,492 0,427 0,352 0,349 0,291 0,304 0,255 0,274 0,232
15 0,575 0,471 0,407 0,335 0,332 0,276 0,288 0,242 0,259 0,220
16 0,553 0,452 0,388 0,319 0,316 0,262 0,274 0,230 0,246 0,208
17 0,532 0,434 0,372 0,305 0,301 0,250 0,261 0,219 0,234 0,198
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Tabelle 5 ( fortgesetzt)

p n=2 n=3 n=4 n n=6
1% 5% 1% 5% 1% 5% 1% 5% 1% 5%
18 0,514 0,418 0,356 0,293 0,288 0,240 0,249 0,209 0,223 0,189

1
€,

19 0,496 0,403 0,343 0,281 0,276 0,230 0,238 0,200 0,214 0,181

20 0,480 0,389 0,330 0,270 0,265 0,220 0,229 0,192 0,205 0,174

21 0,465 0,377 0,318 0,261 0,255 0,212 0,220 0,185 0,197 0,167

22 0,450 0,365 0,307 0,252 0,246 0,204 0,212 0,178 0,189 0,160

23 0,437 0,354 0,297 0,243 0,238 0,197 0,204 0,172 0,182 0,155

24 0,425 0,343 0,287 0,235 0,230 0,191 0,197 0,166 0,176 0,149

25 0,413 0,334 0,278 0,228 0,222 0,185 0,190 0,160 0,170 0,144

26 0,402 0,325 0,270 0,221 0,215 0,179 0,184 0,155 0,164 0,140

27 0,391 0,316 0,262 0,215 0,209 0,173 0,179 0,150 0,159 0,135

28 0,382 0,308 0,255 0,209 0,202 0,168 0,173 0,146 0,154 0,131

29 0,372 0,300 0,248 0,203 0,196 0,164 0,168 0,142 0,150 0,127

30 0,363 0,293 0,241 0,198 0,191 0,159 0,164 0,138 0,145 0,124

31 0,355 0,286 0,235 0,193 0,186 0,155 0,159 0,134 0,141 0,120

32 0,347 0,280 0,229 0,188 0,181 0,151 0,155 0,131 0,138 0,117

33 0,339 0,273 0,224 0,184 0,177 0,147 0,151 0,127 0,134 0,114

34 0,332 0,267 0,218 0,179 0,172 0,144 0,147 0,124 0,131 0,111

35 0,325 0,262 0,213 0,175 0,168 0,140 0,144 0,121 0,127 0,108

36 0,318 0,256 0,208 0,172 0,165 0,137 0,140 0,118 0,124 0,106

37 0,312 0,251 0,204 0,168 0,161 0,134 0,137 0,116 0,121 0,103

38 0,306 0,246 0,200 0,164 0,157 0,131 0,134 0,113 0,119 0,101

39 0,300 0,242 0,196 0,161 0,154 0,129 0,131 0,111 0,116 0,099

40 0,294 0,237 0,192 0,158 0,151 0,126 0,128 0,108 0,114 0,097

p = Anzahl der Labore in einem gegebenen Bereich
n = Anzahl der Priifergebnisse pro Zelle (siehe 8.3.4.3)

ANMERKUNG  Anhang D bietet basierend auf Literaturhinweis [16] ein Verfahren zur Berechnung dieser kritischen
Werte in einer Software.

Tabelle 6 — Kritische Werte fiir die Grubbs-Priifung

p Ein grofiter oder ein kleinster Wert Zwei grofite oder zwei kleinste Werte
Obere 1% Obere 5% Untere 1% Untere 5 %

3 1,155 1,155 - -

4 1,496 1,481 0,0000 0,000 2

5 1,764 1,715 0,0018 0,0090

6 1,973 1,887 0,0116 0,0349
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Tabelle 6 ( fortgesetzt)
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p Ein grofdter oder ein kleinster Wert Zwei grofdte oder zwei kleinste Werte
Obere 1% Obere 5% Untere 1 % Untere 5 %
7 2,139 2,020 0,0308 0,0708
8 2,274 2,126 0,056 3 0,1101
9 2,387 2,215 0,0851 0,1492
10 2,482 2,290 0,1150 0,186 4
11 2,564 2,355 0,144 8 0,2213
12 2,636 2,412 0,1738 0,2537
13 2,699 2,462 0,2016 0,2836
14 2,755 2,507 0,2280 0,3112
15 2,806 2,549 0,2530 0,3367
16 2,852 2,585 0,276 7 0,3603
17 2,894 2,620 0,299 0 0,3822
18 2,932 2,651 0,3200 0,402 5
19 2,968 2,681 0,3398 04214
20 3,001 2,709 0,3585 0,4391
21 3,031 2,733 03761 0,4556
22 3,060 2,758 0,3927 04711
23 3,087 2,781 0,4085 0,4857
24 3,112 2,802 0,4234 0,499 4
25 3,135 2,822 0,437 6 0,5123
26 3,157 2,841 0,4510 0,5245
27 3,178 2,859 0,4638 0,5360
28 3,199 2,876 0,4759 0,547 0
29 3,218 2,893 0,487 5 0,557 4
30 3,236 2,908 0,4985 0,567 2
31 3,253 2,924 0,5091 0,576 6
32 3,270 2,938 0,5192 0,5856
33 3,286 2,952 0,5288 0,5941
34 3,301 2,965 0,5381 0,6023
35 3,316 2,979 0,546 9 0,6101
36 3,330 2,991 0,5554 0,617 5
37 3,343 3,003 0,5636 0,6247
38 3,356 3,014 0,5714 0,6316
39 3,369 3,025 0,5789 0,6382
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p Ein grofdter oder ein kleinster Wert Zwei grofdte oder zwei kleinste Werte
Obere 1% Obere 5% Untere 1% Untere 5 %
40 3,381 3,036 0,586 2 0,644 5

ANMERKUNG 1

ANMERKUNG 2

Anhang D bietet basierend auf Literaturhinweis [16] ein Verfahren zur Berechnung dieser kritischen
Werte in einer Software aus anderen bekannten Verteilungen.

Nachdruck mit freundlicher Genehmigung der American Statistical Association, aus Literaturhinweis [4].

p = Anzahl der Labore in einem gegebenen Bereich

Die in dieser Tabelle angegebenen kritischen Werte eignen sich, wenn zweiseitige Priifungen erfor-
derlich sind. Hierbei handelt es sich um kritische Werte, die von dem Verfahren zur Anwendung der Grubbs-Ausreif3er-
priifung nach 8.3.5 in diesem Dokument benotigt werden. Sie wurden aus den kritischen Werten fiir die entsprechenden
einseitigen Priifungen nach Literaturhinweis [5] abgeleitet.

Tabelle 7 — Indikatoren fiir die Mandel‘schen h- und k-Statistiken bei 1 % Signifikanzniveau
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p h k
n
2 3 4 5 6 7 8 9 10
3 1,15 1,71 1,64 1,58 1,53 1,49 1,46 1,43 1,41 1,39
4 1,49 1,91 1,77 1,67 1,60 1,55 1,51 1,48 1,45 1,43
5 1,72 2,05 1,85 1,73 1,65 1,59 1,55 1,51 1,48 1,46
6 1,87 2,14 1,90 1,77 1,68 1,62 1,57 1,53 1,50 1,47
7 1,98 2,20 1,94 1,79 1,70 1,63 1,58 1,54 1,51 1,48
8 2,06 2,25 1,97 1,81 1,71 1,65 1,59 1,55 1,52 1,49
9 2,13 2,29 1,99 1,82 1,73 1,66 1,60 1,56 1,53 1,50
10 2,18 2,32 2,00 1,84 1,74 1,66 1,61 1,57 1,53 1,50
11 2,22 2,34 2,01 1,85 1,74 1,67 1,62 1,57 1,54 1,51
12 2,25 2,36 2,02 1,85 1,75 1,68 1,62 1,58 1,54 1,51
13 2,27 2,38 2,03 1,86 1,76 1,68 1,63 1,58 1,55 1,52
14 2,30 2,39 2,04 1,87 1,76 1,69 1,63 1,58 1,55 1,52
15 2,32 2,41 2,05 1,87 1,76 1,69 1,63 1,59 1,55 1,52
16 2,33 2,42 2,05 1,88 1,77 1,69 1,63 1,59 1,55 1,52
17 2,35 2,44 2,06 1,88 1,77 1,69 1,64 1,59 1,55 1,52
18 2,36 2,44 2,06 1,88 1,77 1,70 1,64 1,59 1,56 1,52
19 2,37 2,44 2,07 1,89 1,78 1,70 1,64 1,59 1,56 1,53
20 2,39 2,45 2,07 1,89 1,78 1,70 1,64 1,60 1,56 1,53
21 2,39 2,46 2,07 1,89 1,78 1,70 1,64 1,60 1,56 1,53
22 2,40 2,46 2,08 1,90 1,78 1,70 1,65 1,60 1,56 1,53
23 2,41 2,47 2,08 1,90 1,78 1,71 1,65 1,60 1,56 1,53
24 2,42 2,47 2,08 1,90 1,79 1,71 1,65 1,60 1,56 1,53
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