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  ویرایش دوم گفتارپیش

  
. هاي تجزیه رخ داده استگیرياندازه کیفیت هاي مهم زیادي درکنون توسعهتا 1998از زمان ویرایش اول این راهنما در سال 

شوند،  استفاده میکه به طور گسترده جهت ایجاد زیربنایی براي سیستم مدیریت کیفیت  ISO 9000اولاً، سري استانداردهاي 
المللی است  فلسفه آن، ایجاد یک بخش منسجم از استانداردها و راهنماهاي ارزیابی انطباق بین. اند شدهنظر  دو مرتبه تجدید

را تشکیل  (RM)و تولیدکنندگان مواد مرجع  (PT)رت کنندگان آزمون مها ها، تأمین بناي الزامات صلاحیت آزمایشگاهزیرکه 
  .کنند گذاري شده تأکید می تمامی این مستندات بر اهمیت استفاده از متدهاي صحه. دهد می

قوانین . اندگذاري متد، تجدید نظر شده و یا توسعه یافته ثانیاً، چند راهنماي عمومی و راهنماي بخش ویژه در رابطه با صحه
  .باشند ها می هاي تجزیه در بسیاري از بخش گیري ا شامل الزامات اجباري براي اندازهاتحادیه اروپ

براي مثال، . نسبت به گذشته، بیشتر از مفهوم عدم قطعیت استفاده کند ثالثاً، در این مدت جامعه تجزیه تلاش کرده تا
بینی کرد که  پیش (2002)آزمایشگاه تک  گذاري متدهاي آنالیزي هاي هماهنگ شده خود براي صحهدستورالعملآیوپاك در 

برازش هدف و اعتمادپذیري نتایج،  گیري به عنوان شاخص کلیدي هاي تجزیه با تکیه بر عدم قطعیت اندازه دان شیمی... «
ایید هاي ت هاي گذشته، نهاد در سال »... گیري را براي تأیید تخمین عدم قطعیت اجرا خواهند کرد گذاري اندازه رفته صحه رفته

گذاري متد  هاي صحه ها به طور آشکار استفاده از دادهاند که در آن ها و مستندات راهنمایی را منتشر کرده صلاحیت، خط مشی
  .گیري به رسمیت شناخته شده است در فرایند تخمین عدم قطعیت اندازه

هاي  گیري با گنجاندن اندازه (VIM)هاي مرتبط  مفاهیم پایه و عمومی و اصطلاح ؛المللی شناسی بین به علاوه، واژگان اندازه
گذاري متد، هنوز از  شناسی مرتبط با صحه گرچه واژه. اندها به طور چشمگیري تجدید نظر شدهشیمیایی و بیولوژیکی در آن

، همچنین یک سند دستوري VIM. سازي کامل فاصله زیادي دارد، اما وضعیت نسبت به گذشته بهبود یافته است هماهنگ
  .آیدبه شمار می ISO 15189و  ISO/IEC 17025هاي داراي هاي اکردیت، براي مثال آزمایشگاه براي آزمایشگاه

و  گانالمللی و تأکید کمتر بر واژ تغییرات در راهنماهاي مستند و استانداردهاي بین انعکاسف ویرایش دوم این راهنما، هد
در نتیجه، فهرست واژگان و . دهد و دیگر منابع با دسترسی آسان ارجاع می VIMراهنما به  ،در این رابطه. باشد تعاریف می

. نامه پایانی آورده شده است هاي علمی استفاده شده در ویرایش این راهنما در کتاب نوشته. تعاریف از پیوست حذف شده است
 (Reading List)» فهرست مطالب خواندنی«گذاري به شکل یک  علمی مرتبط با توسعه متد و صحه مقالاتمنابع اضافی و 

  .باشند در دسترس می www.eurachem.orgدر وب سایت یوراکم به آدرس  (Publications)» نشریات«تحت آیتم منوي 
این ویرایش توسعه یافته و در آن اطلاعات مربوط . مورد بازبینی قرار گرفته است ISO 78-2، به خاطر تغییرات Aپیوست 

نیز گنجانده شده ) Dت پیوس(و آنالیز کیفی ) Cپیوست (، تحلیل واریانس )Bپیوست (به پایه آماري محاسبات حد تشخیص 
  .است

گیري در  هاي اندازه شود که از سیستم هاي روتین، به خصوص بخش بالینی این امر متداول می آزمایشگاه دررفته  رفته
لذا . باشد گذاري به طور عمده بر عهده سازنده می این بدان معنی است که مسئولیت صحه. دسترس تجاري استفاده کنند

داشته و نشان خواهد داد که آیا متد بر اساس  شده از سوي سازنده تمرکز هاي عملکردي منتشر دادهآزمایشگاه بر تصدیق 
  .کند یا خیر هاي کاربر کار می فرضپیش

و با  استگیریم که شش اصول بیان شده در آنجا هنوز هم مطرح  هر چند با نگاهی به مقدمه اولین ویرایش، نتیجه می
  .مطابقت دارند ISO/IEC 17025المللی نظیر  الزامات استانداردهاي بین
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  1گفتار ویرایش اولپیش

  
کند که  گیري تجزیه، شش اصل عملیات تجزیه را شناسایی می پیشتاز در بریتانیا جهت ارتقاي شایسته در اندازه مرجع قانونی

شش اصلی که با جزئیات بیشتر در یک . شوند عملیات تجزیه در نظر گرفته میهاي بهترین  ها با هم به عنوان مؤلفههمگی آن
  :عبارتند از 2شوند، راهنماي جدا توصیف می

 ).یعنی براي یک هدف تعریف شده( ».بایست براي برآورده نمودن یک الزام توافقی انجام شوند هاي تجزیه می  گیري اندازه« .1
ها مورد آزمایش تفاده از متدها و تجهیزاتی انجام شوند که اطمینان برازش هدف آنبایست با اس هاي تجزیه می گیري اندازه« .2

 ».قرار گرفته باشند
و ( ».بایست آموزش دیده و براي اجراي وظیفه محوله داراي صلاحیت باشند هاي تجزیه میگیري پرسنل اجراي اندازه« .3

 ).کنند اجرا آنالیز را به طور صحیح  توانندمیها نشان داده شود که آن
 ».بایست یک ارزیابی مستقل و منظم از عملکرد فنی آزمایشگاه وجود داشته باشد می« .4
هاي دیگر سازگار  هاي انجام شده در مکان گیري بایست با دیگر اندازه هاي تجزیه انجام شده در یک مکان می گیري اندازه« .5

 ».باشند
هاي اجرایی کنترل کیفیت و تضمین کیفیت با  بایست داراي روش میدهند  گیري تجزیه انجام می هایی که اندازه سازمان« .6

 ».تعریف روشن باشند

ها با نتایج هایی که لازم است نتایج تولیدي آن آزمایشگاه چهو کنند  نه کار میهایی که جداگا این اصول، چه براي آزمایشگاه
  .باشند به یک اندازه مطرح می ،ها مقایسه شوند دیگر آزمایشگاه

هاي لازم در رابطه با برآورد ، با ارائه راهنمایی2ها براي اجراي اصل  دف این سند در اصل یاري رساندن به آزمایشگاهه
  .باشد ها میمتدهاي آزمایشی جهت نشان دادن برازش هدف آن

   

                                                             
ي افراد زیر، اعضا. توسعه پیدا کرد LGCنویس ارائه شده از سوي  این راهنما توسط گروه کاري یوراکم و از پیش) 1998(ویرایش اول . 1

  :گروه یوراکم در آن زمان بودند
D. Holcombe, P. De Bievre, D. Bottger, C. Eastwood, J. Hlavay, M. Holmgren, W. Horwitz, M. Lauwaars,  
B. Lundgren, L. Massart, J. Miller, J. Morkowski, B. te Nijenhuis, B. Nyeland, R. Philipp, P. Radvila, J. Meyers-
Verbeke, R. Stephany, M. Suchanek, C. Vandervoorst, H. Verplaetse, H. Wallien, M. Walsh, W. Wegscheider, 
D. Westwood, H. J. van de Wiel. 

  .VAMمنتشر شده به شکل اصول . معتبر جزیهي تگیر اندازه، دپارتمان صنعت و تجارت بریتانیا، برنامه VAMي مدیر راهنما. 2
M.Sargent .Anal.Proc, 1995, 32, 201-202. 
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  ها و نمادها نوشت کوته
  .شوندسند استفاده می ها و نمادهاي زیر در ایننوشتها، کوتهمخفف

 AMC  ايکمیته متدهاي تجزیه

 ANOVA  تحلیل واریانس

 AOAC AOAC Internationalسازمان جهانی رسمی توسعه استانداردهاي 

 ASTM  ASTM Internationalسازمان جهانی رسمی توسعه استانداردهاي 

 BIPM  هاالمللی اوزان و مقیاساداره بین

 CCQM  شناسی در شیمیماده اندازهکمیته مشورتی مقدار 

 CEN  کمیته اروپایی استانداردسازي

 CITAC  المللی در شیمی تجزیهانجمن قابلیت ردیابی بین

 CLSI  انستیتوي استانداردهاي آزمایشگاهی و بالینی

 CRM  دارماده مرجع گواهی

 EA  تایید صلاحیتانجمن اروپایی 

 EC  کمیسیون اروپایی

 EPA زیستآژانس حفظ محیط 

 EQA ارزیابی کیفیت خارجی

 EU اتحادیه اروپا

 GUM گیريراهنماي بیان عدم قطعیت اندازهگیري ـ هاي اندازهارزیابی داده

 ICH سازي الزامات فنی براي ثبت مواد دارویی با مصارف انسانیالمللی هماهنگکنفرانس بین

 IEC المللیکمیسیون الکتروتکنیکی بین

 ISO استانداردسازيجهانی سازمان 

 IUPAC المللی شیمی محض و کاربردياتحادیه بین

 JCGM شناسیکمیته مشترك راهنماها در اندازه

 LOD حد تشخیص

 LOQ حد تعیین کمی

 NATA انجمن ملی مراجع آزمون

 QA تضمین کیفیت

 QC کنترل کیفیت

 RSC انجمن سلطنتی شیمی

 SANCO کنندگانبهداشت و مصرفمدیریت کل کمیسیون اروپایی 

 SOP روش اجرایی استاندارد

 PT آزمون مهارت

 RM ماده مرجع

 RSD انحراف استاندارد نسبی

 UV/VIS مرئی/ ماوراء بنفش

 VIM شناسی ـ مفاهیم پایه و عمومی و واژگان مرتبطی اندازهلالملواژگان بین
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 b  بایاس مطلق

 (%)b  (%)بایاس نسبی به 

سازيیضریب استفاده شده در محاسبه حد کم  kQ 

 m  هاگیريتعداد اندازه

 n  ش نتایجرازگیري شده هنگام گتعداد مشاهدات تکراري معدل

 nb  گیري شده هنگام محاسبه تصحیح بلانکدلعم تعداد مشاهدات بلانک

 r  حد تکرارپذیري

 R  حد تجدیدپذیري

 (%)R  به درصد) بازیابی ظاهري(نسبی بازیابی 

 (%)'R  بازیابی نشانه نسبی به درصد

 s  انحراف استاندارد

 s0  انحراف استاندارد تخمینی نتایج تک در غلظت صفر و یا نزدیک صفر

 LOQ  s'0یا  LODانحراف استاندارد استفاده شده براي محاسبه 

 s1  انحراف استاندارد دقت میانی

 sr  استاندارد تکرارپذیريانحراف 

 sR  انحراف استاندارد تجدیدپذیري

 u  عدم قطعیت استاندارد

 ̅  )معدل ریاضی(مقدار میانگین 
 xref  عمقدار مرج

̅  عتد جایگزین، براي مثال یک متد مرجبا م هاگیريمقدار میانگین اندازه  

̅  دار در آزمایش بازیابیمقدار میانگین نمونه نشانه ′ 
 xspike  بازیابیغلظت افزوده شده در آزمایش 

  

ها و نمادهانوشتکوته  



 مقدمه  راهنماي یوراکم

  2014ویرایش دوم ـ   5

  
  مقدمه. 1

  
  مبناي منطقی و دامنه کاربرد این راهنما 1.1

گذاري متد، یک الزام مهم در عملیات آنالیز شیمیایی  صحه
هاي تجزیه از اهمیت آن آگاه هستند،  اکثر شیمیدان. است

بایست انجام شود و دقیقاً چه  که چرا و چه زمانی می اما این
ها در آن برآورده شوند، همیشه براي آنبایست  نیازهایی می
  .روشن نیست

گذاري متد را به  اند که صحه گرها عادت کرده بعضی از تجزیه
صورت فرایندي ببینند که فقط با مشارکت دیگر 

و در نتیجه از آن خودداري  ستها قابل اجرا آزمایشگاه
، ISO/IEC17025[1]الزامات استانداردهایی نظیر . کنند می

[2] ISO 15189 [3] و ISO 15195 سازي این  به شفاف
  ، 5.4.2براي مثال، در بند . اند موضوع کمک کرده

ISO/IEC 17025 که آیا متدها برازنده  بر ضرورت این
  :شود تأکید می ،هدف هستند

یا آزمایش، از / آزمایشگاه باید از متدهاي کالیبراسیون و«
که نیازهاي  برداري استفاده کند جمله متدهایی براي نمونه

یا / ها و و متناسب با آزمایش کندمشتري را برآورده 
: و در ادامه »...گیرد هایی باشد که بر عهده می کالیبراسیون

وقتی مشتري متد مورد استفاده را مشخص نکند، «
  »... .آزمایشگاه باید متدهاي مناسب را انتخاب کند

اري گذ هدف این راهنما بحث درباره مسائل مربوط به صحه
 انجامك خوانندگان در مورد مراحل متد و افزایش فهم و در

هایی در مورد چگونگی انجام  آن و ارائه ایده چرایی اهمیتو 
رود که این راهنما بیش از همه  انتظار می. باشد ها میآن

آزمایشگاه جهت کسب اطمینان مسئول مدیران ) براي الف
  ها و متدهاي تحت نظارت آناعتبار کافی از 

ریزي و اجراي مطالعات روي  گرهاي مسئول برنامه تجزیه) ب
دیگر . گذاري، مفید واقع شود متدها براي اهداف صحه

ـ پرسنل ارشد از دیدگاه مدیریت و پرسنل زیردست پرسنل 
توانند از این راهنما به  نیز میاز دیدگاه آموزشی یا فنی ـ 

  .عنوان یک منبع اطلاعاتی استفاده کنند
هدف . باشد گذاري آزمایشگاه تک می ز راهنما بر صحهتمرک

که از  است یهای آن، راهنمایی خواننده به سمت پروتوکل
ها وجود ندارند، و در مواردي که آن شتهداقبل وجود 

هاي درگیر در  در رابطه با فرایندرا اي  ي ساده مقدمه
هاي اساسی را در  و بعضی از ایدهداده گذاري ارائه  صحه
ها خود بتوانند دهد تا آن ر خوانندگان قرار میاختیا

در  راهنما،این . گذاري را طراحی کنند صحه راهکارهاي

مراجع لازم براي  ،گذاري هاي فنی خاص صحه رابطه با جنبه
  .شود مطالعات بیشتر را نیز شامل می

با این حال، . باشد گذاري متدهاي کمی می هدف این راهنما صحه
براي متدهاي کیفی جهت آن، بعضی از اصول توصیف شده 

تعیین حضور یک یا تعداد بیشتري آنالیت، براي مثال مفاهیم 
  .نیز کاربرد دارند، (LOD)پذیري و حد تشخیص  گزینش

بدون  پردازد، هر چندراهنما به توضیح مفاهیم آماري نمی
شک افرادي که داراي دانش کاربردي از آمار مقدماتی 

گذاري متد و به کارگیري آن  باشند، درك پروسه صحه 
چند مرجع چاپ شده در رابطه . تر خواهد شد برایشان آسان
  .[6 ,5 ,4]د ها وجود دار پایه براي شیمیدان با نشریات آمار

شناسی  زههاي فنی و اندا این واقعیت که بسیاري از اصطلاح
استفاده شده جهت توصیف فرایندهاي ارزیابی متدها در 

گیري تجزیه هم از لحاظ معنا و هم  هاي مختلف اندازه بخش
گر  کنند، درك تجزیه از لحاظ روش تعیین با یکدیگر فرق می

این راهنما . گذاري متد را محدود کرده است از صحه
ه صحیح و تواند بگوید که کجا یک اصطلاح مورد استفاد نمی

هایی را  سازي کند شفاف باشد، هر چند سعی می یا غلط می
بهترین توصیه هنگام استفاده از . در این زمینه فراهم کند
برداشت غلط شود، بیان منبع از آن یک واژه که ممکن است 

  .باشد و قرارداد مورد استفاده در آن می
گذاري متد، به طور ضمنی این نکته وجود  در پروسه صحه

هاي  مشخصهارد که مطالعات انجام شده جهت تعیین د
شوند که  با استفاده از تجهیزاتی انجام می 1متد عملکردي

و به  کنندمیهاي دستگاه به شکل صحیح کار  درون ویژگی
بنابراین، این راهنما به خصوص . شوند اندازه کافی کالیبره می
صلاحیت «یا » صلاحیت تجهیز«مفاهیم مربوط به 

گر  به همین صورت، تجزیه. دهد را پوشش نمی» دستگاهی
داراي صلاحیت  ،بایست در زمینه کاري تحت مطالعه نیز می

 حین بتواندو دانش کافی مرتبط با کار باشد، طوري که 
هاي  تصمیم ،پیشرفت مطالعه بر اساس مشاهدات انجام شده

  . مناسب را نیز اتخاذ کند
  

                                                             
هاي عملکردي که به طور معمول براي مشخصههایی معنیهم. 1

، »پارامترهاي عملکردي متد«شوند، عبارتند از متد استفاده می
  .»هاي عملکرديویژگی«و » شناسیهاي اندازهمشخصه«
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  مورد استفاده از این راهنما نکاتی در 1.2
  شناسی واژه 1.2.1

لذا  ،استبار پانزده سال پیش منتشر شده  این راهنما اولین
و  گانروزسازي واژ در بازنگري جدید، تمرکز اصلی، به

هاي حاصل  پیشرفت انعکاسرجع براي هاي علمی م نوشته
شناسی که ما در  با توجه به واژه. در این زمینه بوده است

، VIMاختیار داریم، هر جا که امکان داشته از ویرایش سوم 
و هر جا که  [8 ,7]، تبعیت شده است 2007چاپ اول، سال 

هاي متداول مورد استفاده  لازم بوده، جهت توصیف اصطلاح
  شناسی مورد استفاده در  هاي تجزیه، واژه در آزمایشگاه

[1] ISO/IEC 17025:2005 مستندات ،ISO ،[9,10,11] 
گذاري آزمایشگاه  و راهنماهاي هماهنگ آیوپاك براي صحه

  .، به شکل مکمل آورده شده است[12]، 2002تک، 
در بعضی موارد، هنگامی که از چند اصطلاح یا واژه مشابه 

که کدام  گیري در مورد این شود، تصمیم استفاده می
. بایست استفاده کرد، ممکن است مشکل باشد اصطلاح را می

براي شفافیت، استفاده از یک اصطلاح یا واژه به طور 
یک . منسجم در سرتاسر این راهنما مهم تلقی شده است

صطلاح استفاده شده براي توصیف سندي است که مثال، ا
گذاري را با استفاده از پرسنل و  شرح جامعی از متد صحه

براي آنالیز  .کند تجهیزات در یک آزمایشگاه خاص ارائه می
 ISO/IEC در ،گیري روش اجرایی اندازهبه  VIM ، درکمی

روش اجرایی به  ،ISO 15189 [2] در ،متد به ،17025
روش اجرایی ها به  بسیاري از آزمایشگاه درو  آزمایش

گروه کاري . دشو تعبیر می (SOP) عملیاتی استاندارد
وفادار مانده و  ISO/IEC 17025تصمیم گرفت تا به تعبیر 

  .در این راهنما استفاده کندمتد از اصطلاح کلی 
در نتیجه این راهنما از اصطلاح شناخته شده و متداول 

گذاري  صحه«کند، هر چند که  می استفاده» گذاري متد صحه«
. تري داشته باشد توانست معناي دقیق می» روش اجرایی

هاي  بر اصطلاح» پذیري گزینش«و » استحکام«هاي  اصطلاح
دو  زیرا، [13] شوند ترجیح داده می» ویژگی«و » استواري«

  .[12]شوند  اصطلاح اولی توسط آیوپاك استفاده می
هاي مختلفی نظیر  ز اصطلاحبراي توصیف کار آزمایشگاهی ا

و » آنالیز«، »آزمون«، »گیري اندازه«، »کالیبراسیون«
در » آنالیز«ي  این راهنما از واژه. شود استفاده می» آزمایش«

مفهوم کلی خود استفاده کرده و هر جا که لازم باشد، 
به شکل مشابه، این . شرایط مربوطه را توضیح خواهد داد

هاي دیگري نیز به طور منظم  کمیتکه  رغم این راهنما، علی
شوند، اغلب هنگام استفاده  در آزمایشگاه شیمی بررسی می

  .[14]گیري شده اشاره دارد  از واژه آنالیز به غلظت اندازه

هاي  برداري، ممکن است از اصطلاح هاي نمونه در پروسه
نمونه «، »برداري هدف نمونه«برداري نظیر  آنالیز و نمونه

نمونه «، »زیرنمونه«، »نمونه مرکب«، »فزایشیجزء «، »اولیه
و » بخش آزمایشی«، »نمونه آزمایشی«، »آزمایشگاهی

در این راهنما، . [16 ,15]استفاده شود » محلول آزمایشی«
نمونه «یا » نمونه«ي عمومی  ما به طور نرمال از واژه

هاي مهم  اصطلاح. [17] 1کنیم استفاده می» آزمایشی
هر جا . شوند استفاده شده در این راهنما در متن تعریف می

و  VIM ،ISO 9000 ،[9]هاي  که امکان داشته، تعریف
واژگان مرتبط با شیمی . اند ارائه شده [18 ,17]آیوپاك 

، با جزئیات بیشتر در راهنماي یوراکم با نام VIMتجزیه در 
. ، آورده شده است[8]» هگیري تجزی شناسی در اندازه واژه«

بایست به این نکته توجه کنند که هنوز یک  کاربرها می
هاي مورد  توافق همگانی در رابطه با تعریف بعضی از اصطلاح

  .گذاري متد وجود ندارد استفاده در صحه
  خلاصهمراجع  1.2.2

مرجع «پیشنهاد  دار، هاي سایه ، مستطیل6در بخش 
لکردي خاص یک متد را در رابطه با مشخصه عم »خلاصه

ها  آزمایشگاه ،موارد اغلبکه در  هر چند. دهند نشان می
از وقت و منابع  ،ها با جزئیات ارائه شده براي اجراي آزمایش

هاي  با این حال اجراي عملیات .نیستندکافی برخوردار 
ارهاي کمتر از و استفاده از تکر  ها توصیف شده در مستطیل

توانند به اطلاعات مفیدي منجر  می مقدار پیشنهاد شده نیز
یقیناً انجام این کار از این که اصلاً هیچ کاري در این  و شوند

با این حال، در مقایسه با . زمینه انجام نشود بهتر است
شود، اطلاعات به  حالتی که از تکرارهاي کامل استفاده می

  .باشنددست آمده کمتر قابل اطمینان می

                                                             
نمونه تهیه شده از نمونه آزمایشگاهی که از : نمونه آزمایشی. 1

هاي آزمایشی براي آزمایش یا براي آنالیز برداشته  درون آن بخش
  .[17]شوند  می
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  گذاري متد چیست؟ صحه .2

  
  تعاریف 2.1

ارائه  1المللی در جدول  از سه سند بین گذاري صحهتعاریف 
، اساساً فرایند تعریف یک الزام گذاري متد صحه. اندشده

هاي متد مورد  اي و تأیید این نکته است که آیا قابلیت تجزیه
مسأله ذاتی در . نظر با کاربردهاي آن مطابقت دارند یا خیر

ي  قضاوت درباره. اینجا ضرورت ارزیابی عملکرد متد است
مناسبت و شایستگی متد مهم است، هر چند که در گذشته 

هاي عملکردي  گذاري متد تنها بر ارزیابی ویژگی توجه صحه
  .متمرکز بود

ي تنگاتنگی با توسعه متد  گذاري متد معمولاً رابطه صحه
که با ) 2جدول (عملکردي متد  هاي بسیاري از ویژگی. دارد

باشند، معمولاً حداقل به شکل  گذاري متد مرتبط می صحه
با . شوند تقریبی و به عنوان بخشی از توسعه متد ارزیابی می

گذاري رسمی  این حال، به خاطر داشته باشید که صحه
بایست  می نیز) روش اجرایی مستند(ي نهایی متد  نسخه

  .انجام شود
و » گذاري اولیه صحه«از مفاهیم  ها بعضی از بخش

کنند، که مورد دوم در  استفاده می» گذاري ثانویه صحه«
رسد  به نظر می. [19]شود  مفهوم تصدیق به کار برده می

نیز  [20]» شناسی تأیید اندازه«و » صلاحیت«مفاهیم 
  ).1جدول (اصطلاح تصدیق را پوشش دهند 

  گذاري و تصدیق بین صحه تفاوت 2.2
[9] ISO 9000 تأیید از طریق فراهم «، تصدیق را به صورت

آوردن شواهد عینی که بتواند الزامات معینی را برآورده 
این تعریف خیلی شبیه به تعریف . کند تعریف می »کند

تصدیق را به شکل  VIM .است 1گذاري در جدول  صحه
فراهم آوردن شواهد عینی که در آن یک آیتم معین «

جایی که «تعریف کرده و  »کند ورده میالزامات خاصی را برآ
 ،»باشند الزامات تعیین شده براي استفاده مورد نظر کافی می

  .گذاري همان تصدیق است صحه
یک آزمایشگاه ممکن است یک روش اجرایی معتبر، براي 
مثال یک استاندارد منتشر شده را پذیرفته و یا سیستم 

شرکت  گیري کاملی را جهت کاربرد خاص از یک اندازه
گذاري پایه  مورد اگر چه کار صحه در هر دو. تجاري بخرد

قبلاً انجام شده است، اما با این حال لازم است تا آزمایشگاه 
که این همان  اش را در به کارگیري متد تأیید کند، توانایی
که نشان داده شود متد  یعنی براي آن. است تصدیقتعریف 

بایست  کند، می به درستی کار می در آزمایشگاه کاربر
هر چند در مقایسه با . مقداري کار آزمایشگاهی انجام گیرد

گذاري متد که درون سازمان توسعه پیدا کرده، احتمالاً  صحه
  .اي کمتر خواهد بود قابل ملاحظه حجم کاري به مقدار

  گذاري و تصدیق در راهنماي یوراکم با  هاي صحه اصطلاح
بیشتر بحث  »جزیهگیري ت شناسی در اندازه واژه«نام 

  .[8]شوند  می

  

  VIMو  ISO 9000 ،ISO/IEC 17025در » گذاري صحه«تعاریف مفهوم . 1جدول 
 مرجع تعریف

 ISO 9000 [9]a  .شوندتأیید از طریق فراهم آوردن شواهد عینی که الزامات مورد نظر و یا کاربرد معین در آن برآورده می

 ISO/IEC 17025 [1] .شوندتأیید از طریق بررسی و فراهم آوردن شواهد عینی که الزامات خاص براي استفاده مورد نظر برآورده می

 VIM [7]b .باشند تصدیق است، جایی که الزامات خاص براي استفاده مورد نظر کافی 

a .ISO 9000 ،»کند تعریف می »نشان دادن توانایی جهت برآورده نمودن الزامات معینفرایندي براي «را به شکل  »فرایند شایستگی.  
b. VIM ،»کند تعریف می »سازد اهد عینی که در آن یک آیتم معین، الزامات تعیین شده را برآورده میوفراهم آوردن ش«را به شکل  »تصدیق. 
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  شوند متد ارزیابی میگذاري  م صحهعملکردي که معمولاً هنگا هايمشخصهمرور کلی . 2جدول 
    هاي عملکردي مشخصه

  پذیري گزینش
  (LOQ)سازي یا تعیین  و حد کمی (LOD)حد تشخیص 

  ي کاري گستره
  اي حساسیت تجزیه

  درستی
 بایاس، بازیابی  
  دقت
  و تجدیدپذیري میانی تکرارپذیري، دقت  

  aگیري عدم قطعیت اندازه
  )استواري(استحکام 

a . ،خاص به  گیري اندازهعملکردي یک روش اجرایی  مشخصهي، گیر اندازه عدم قطعیتدر معناي دقیق
  .باشد می گیري اندازهبلکه در واقع ویژگی نتایج به دست آمده با استفاده از روش اجرایی  آید،  حساب نمی
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  گذاري متد ضرورت صحه .3

  
  گیري تجزیه اهمیت اندازه 3.1

گیري و تست در هزاران  ها آزمایش، اندازه هر روز میلیون
شماري  دلایل بی. شوند آزمایشگاه در سرتاسر دنیا انجام می

روشی : باشند، براي مثالها میوجود دارند که علت انجام آن
جهت اهداف تجاري، تأمین و گذاري کالاها  براي ارزش

حمایت از بخش بهداشتی، بازبینی کیفیت آب آشامیدنی، 
غذا، خوراك دام، آنالیز ترکیب عنصري آلیاژ جهت تأیید 
مناسبت آن براي استفاده در ساخت هواپیما و آنالیز پزشکی 

تقریباً هر جنبه از . قانونی سیالات بدن در تحقیقات جنایی
  .شود اي پشتیبانی می ط کار تجزیهاي توس جامعه تا اندازه

هاي اضافی  ها بالا است و هزینه گیري هزینه انجام این اندازه
هاي گرفته شده بر اساس این  نیز ممکن است بر اثر تصمیم

هایی که نشان  براي مثال، آزمایش. نتایج ناشی شوند
دهند غذا براي مصرف نامناسب است ممکن است به  می

هاي  منجر شوند، آزمایش ادعاهاي پرداخت غرامت
، هتوانند به جریم تأییدکننده حضور داروهاي ممنوع می

آشکار . زندان یا حتی در بعضی کشورها به اعدام منجر شوند
گیري صحیح و توانایی در نشان دادن  است که اجراي اندازه

  .باشد که نتیجه صحیح است، مهم می این
  اي شیمیدان تجزیه وظیفه حرفه 3.2

نتیجه  ،به درستی انجام نشده باشد آنطور که بایدلیز آنااگر 
برخوردار نیز از ارزش کافی  نبوده وآنالیز قابل اعتماد 

اي را از یک ها کار تجزیه وقتی مشتري. نخواهد بود
کنند، فرض بر این است که آن  آزمایشگاه درخواست می

باشد که  آزمایشگاه از میزانی دانش تخصصی برخوردار می
ها انتظار دارند که  مشتري. ها فاقد آن هستند شتريخود م

و معمولاً تنها زمانی  کنندنتایج اعتماد گزارش بتوانند بر 
بنابراین . ها را زیر سؤال ببرند که اختلاف نظري پیش آیدآن

آزمایشگاه و پرسنلش با ارائه جواب صحیح به بخش 
اي مسأله، از مسئولیت آشکاري در جلب اعتماد  تجزیه

برازش «تنها نتایجی که  به عبارت دیگر، .ندتري برخوردارمش
بدان معنا که . بایست بیان شوند می ،قابل اثبات دارند» هدف

اي  هاي انجام شده براي بخش تجزیه بایست آزمایشمی
مسأله با آنچه که مشتري خواهان حل آن است، تناسب 

هاي تجزیه به شکلی بیان  داشته باشد و گزارش نهایی داده
گیري  شود که مشتري به راحتی آن را درك کرده و نتیجه

  گذاري متد  ها با صحه شیمیدان. مناسب را اتخاذ کند
  .است» برازنده هدف«ان دهند که یک متد توانند نشمی

ي مورد نظر  که نتیجه یک تجزیه براي استفاده براي این
بایست به اندازه کافی قابل اعتماد  برازنده باشد، آن نتیجه می

باشد تا بتوان بر پایه آن هر تصمیم اتخاذ شده را با اطمینان 
ده گذاري ش بایست صحه بنابراین، عملکرد متد می. بیان کرد

بایست در یک سطح اطمینان  و عدم قطعیت نتیجه نیز می
بایست به  تخمین عدم قطعیت می. معین تخمین زده شود

شکلی بیان شود که به طور گسترده به رسمیت شناخته 
شده باشد، بدین معنا که از لحاظ داخلی منسجم بوده و به 

بسیاري از اطلاعات لازم جهت . [21]راحتی تفسیر شود 
گذاري متد به  تواند حین صحه دم قطعیت میتخمین ع
مطرح  6.7این موضوع به طور خلاصه در بخش . دست آید

سیتک با عنوان / شده و با جزئیات بیشتر در راهنماي یوراکم
ارائه شده  »گیري تجزیه تعیین کمی عدم قطعیت در اندازه«

  .[22]است 
ه بدون ملاحظه این نکته که یک متد تا چه اندازه شایست

یک مشکل شود،  استفاده می از آن است و چقدر ماهرانه
ها حل شود، البته  با آنالیز نمونهبه راحتی تواند  میاي تجزیه

اي مناسب ها براي مسأله تجزیه به شرطی که آن نمونه
اي است که مستلزم برداري مناسب کار ماهرانه نمونه. باشند

ایشگاه، هر آزم. باشد درك مسأله و شیمی مرتبط با آن می
هایی را به  بایست توصیه جا که امکان داشته باشد، می

ها، به عنوان بخشی از  برداري مشتري در رابطه با نمونه
آشکار است که . وظیفه خدمات مشتري خود، مطرح کند

هایی وجود خواهند داشت که خود آزمایشگاه وضعیت
د ها را انجام داده و یا برفراین برداري تواند نمونه نمی

در این مواقع، نتایج آنالیز . ها تأثیر داشته باشد برداري نمونه
هاي دریافتی گزارش شده و گزارش  بایست بر پایه نمونه می

و به (ما اغلب . بایست این تمایز را آشکارا نشان دهد نیز می
گذاري متد، یعنی نشان  بر هدف کلی اجراي صحه) درستی

هستند تمرکز » برازنده هدف«که آیا متدها  دادن این
بایست اذعان کرد که مطالعه  با این حال، می. ایم کرده
گذاري متد مزایاي اضافی دیگري نیز براي آزمایشگاه  صحه

گذاري  صحه. گذاري به همراه خواهد داشت اجراکننده صحه
متد، تجربه و دانش کامل از جزئیات عملی اجراي متد، از 

فرایند را فراهم  جمله کسب آگاهی از هر مرحله بحرانی در
گذاري به آزمایشگاه و کارکنانش کمک  صحه. کند می
  .داشته باشند تا اطمینان بیشتري به نتایج خود کند می
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  توسعه متد 3.3
ممکن  وشود  گذاري قبل از فاز توسعه انجام می کار صحه

هاي  و شکل شونداست پرسنل مختلف در آن درگیر 
  .مختلفی به خود بگیرد

فاز توسعه ممکن است شامل پذیرش متد موجود از یک سو، 
سازي آن جهت  با اعمال تغییرات جزئی روي آن و برازنده

براي مثال، متد لازم براي تعیین . یک کاربرد جدید باشد
تولوئن در آب ممکن است از روي متد ایجاد شده براي بنزن 

ماتریکس یکسان است و . در آب، اقتباس و تنظیم شده باشد
احتمال دارد . باشند ت در کل داراي خواص مشابه میدو آنالی

که اصول یکسان جداسازي، شناسایی و تعیین کمی که 
. بتواند براي تولوئن نیز به کار رود ،رود براي بنزن به کار می

از سوي دیگر، چنانچه به متدي براي تعیین بنزن در خاك 
زن نیاز باشد، ممکن است اقتباس و تنظیم آن از روي متد بن

ي دیگر متدها اقتباس آن از. در آب بهترین انتخاب نباشد
  .تعیین مواد آلی در خاك ممکن است نقطه آغاز بهتري باشد

هاي کلی  از سوي دیگر، شیمیدان تجزیه ممکن است با ایده
شروع کرده و تجربه و مهارت خود را براي طراحی یک متد 

ز به کار در اینجا، آشکار است که نیا. مناسب به کار گیرد
که آیا متد نهایی  بیشتري بوده و در رابطه با این

میزانی از شک و همواره آمیز خواهد بود یا خیر،  موفقیت
 قبل از انتخاب متد نهایی در. تردید وجود خواهد داشت

هاي مختلف به طور همزمان، امري کار روي ایدهتوسعه متد، 
  .آیدطبیعی به حساب می

انجام شده در توسعه متد، تضمینی بدون ملاحظه میزان کار 
  به طور  بتواند گذاري وجود ندارد که متد حین صحه

یا تحت شرایط روتین در یک آزمایشگاه ( بخشرضایت
وقتی پرسنل مختلف درگیر فاز . اجرا شود) خاص
گذاري و توسعه متد شوند، امکان بازبینی  صحه

که ) گیري هاي اجرایی اندازهروش(هایی  دستورالعمل
شده و به کار گرفته شوند نیز  دركبایست به درستی  می

  .وجود خواهد داشت
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  گذاري یا تصدیق شوند؟ بایست متدها صحه چه زمانی می .4

  
  گذاري متد صحه 4.1

هاي عملکردي وقتی لازم باشد که نشان داده شود مشخصه
  است یا خیر، متد  بخشرضایتمتد براي استفاده خاص 

 5.4.5.2 براي مثال در بند .گذاري شودبایست صحهمی
ISO/IEC 17025 بایستبیان شده که آزمایشگاه می:  

 متدهاي غیراستاندارد  
 متدهاي توسعه یافته یا طراحی شده آزمایشگاهی  
  متدهاي استاندارد استفاده شده خارج از دامنه کاربرد

  مورد نظر
 متدهاي استاندارد بسط یافته یا اصلاح شده  

  .گذاري کندرا صحه
که بتواند  اي باشدبایست تا اندازهگذاري میصحهستردگی گ

میزان . ]23[الزامات مرتبط با کاربرد خاص را برآورده کند 
طبیعت  گذاري، به کاربرد متد،صحه) »دامنه«، »سطح«(

تغییرات ایجاد شده و شرایطی که قرار است متد در آن 
به علاوه، زمانی که لازم باشد . بستگی دارد ،استفاده شود

دست آمده از یک متد توسعه یافته جدید و ه نتایج ب یکسانی
متد استاندارد یا نظارتی موجود نشان داده شود، نیز به 

  .گذاري نیاز خواهد بودصحه

  تصدیق متد 4.2
، نظیر متدهاي منتشر شده از )شده(براي متدهاي استاندارد 

گذاري آن از سوي آزمایشگاه  صحه  ،ASTMیا  ISOسوي، 
هر چند، . باشد کننده این متدها ضروري نمی استفاده

عملکرد متد را که جزئیات آن در بند  تا آزمایشگاه لازم است
5.4.2 ،ISO/IEC 17025 آمده تصدیق کند.  

ها یا  آزمایشگاه قبل از معرفی آزمایش... : 5.4.2بند 
تواند متدهاي  بایست تأیید کند که می میها،  کالیبراسیون

  .استاندارد را به طور صحیح اجرا کند
تصدیق، همچنین زمانی که یک تغییر مهم نظیر ورود 
دستگاه جدید و در عین حال مشابه، جابجایی تجهیزات و 

  .غیره وجود دارد، نیز ضروري است
 ها بر اساس ها و تست گیري در آزمایشگاه پزشکی، اکثر اندازه

شوند که قبلاً از سوي  هاي اجرایی تجاري انجام می روش
گذاري شده و تنها لازم است تا از سوي کاربر  سازنده صحه

 ؛کند که تأکید می ISO 15189. [24]تصدیق شوند 
هاي اجرایی آزمایش که بدون اصلاح انجام  بایست روش می
کارهاي روتین، از سوي  شوند، قبل از استفاده در می

همچنین . ه در معرض تصدیق مستقل قرار گیرندآزمایشگا
افزار جدید روزآمد شده یا وقتی  زمانی که یک دستگاه با نرم

دهد عملکرد یک متد ایجاد شده با  که کنترل کیفیت نشان
  .باشدزمان در حال تغییر است، باز هم نیاز به تصدیق می



 راهنماي یوراکم  برازش هدف متدهاي تجزیه

 12  2014ویرایش دوم ـ 

  



 ؟شوندگذاري صحهبایست می چطورمتدها   راهنماي یوراکم

  2014ویرایش دوم ـ   13

  
  گذاري شوند؟ بایست صحه چطور میمتدها . 5

  
  دهند؟ گذاري متد را انجام می چه کسانی صحه 5.1
  گذاري متد ي صحهرویکردها 5.1.1

که توسعه متد اولیه به پایان رسید، آزمایشگاه باید  بعد از آن
را  Aپیوست (گیري را با جزئیات مربوطه  روش اجرایی اندازه

در پایان این روش اجرایی مستند  مستند کند و) ببینید
  .گیرد گذاري رسمی قرار می شده است که مبناي صحه

رویکرد : گذاري متد وجود دارد دو رویکرد اصلی به صحه
بدون . بین آزمایشگاهی و رویکرد آزمایشگاه تک مقایسه

 یت، مسئولبه کار گرفته شود رویکرداین که کدام ملاحظه 
ي مورد نظر و در  ایجاد اطمینان برازندگی متد براي استفاده

هاي  اجراي کار بیشتر جهت تکمیل داده ،صورت لزوم
کننده  آزمایشگاه استفاده خود ، بر عهدهگذاري موجود صحه
  .ستا متد

  رویکرد بین آزمایشگاهی 5.1.2
گذاري متد  هاي علمی زیادي در رابطه با صحه هتا کنون مقال

هاي بین آزمایشگاهی اختصاصی که اغلب  از طریق مقایسه
ها یاد از آن» مطالعات جمعی«یا » مطالعات مشترك«با نام 

چندین پروتوکل مرتبط با این . شود، منتشر شده است می
طور ، همین[28 ,27 ,26 ,25] گذاري نوع صحه

در این زمینه وجود دارند  ISO 5725 [29]استانداردهاي 
هاي  ها را به عنوان پرکاربردترین پروتوکلتوان آن که می

اگر متدي در حال توسعه باشد که در . عمومی در نظر گرفت
آینده داراي استفاده وسیعی باشد، مثلاً به شکل یک روش 

تشر شده، در این صورت احتمالاً یک اجرایی استاندارد من
تواند روش  ها می مطالعه مشترك، شامل گروهی از آزمایشگاه

نشان داده شده که متد منتشر . گذاري باشد ترجیحی صحه
. یک متد محکم است ،گذاري شده بدین روش ي صحه شده

تکرارپذیري، (اطلاعات منتشر شده معمولا شامل دقت 
و بعضی اوقات ) یا حدود دقت متناظر/ تجدیدپذیري و

جایی که یک متد از سوي . باشند هاي بایاس می تخمین
نظیر المللی  بیني هااستانداردهاي تصویب شده سازمان

ISO ،CEN  یاAOAC گذاري شده باشد، در این  صحه
هاي عملکردي منتشره را  رت لازم است کاربر فقط دادهصو

هاي عملکردي را براي استفاده خودشان از  یا داده/ تصدیق و
در نتیجه، این رویکرد حجم کاري . متد ایجاد کنند

  .دهد کاهش میرا متد از آزمایشگاه براي استفاده 
  
  

  رویکرد آزمایشگاه تک 5.1.3
شوند که به متدي نیاز  ها متوجه می بعضی اوقات آزمایشگاه

دارند اما این متد به شکل یک استاندارد منتشر شده در 
اگر متد براي استفاده در یک . باشد ها نمیدسترس آن

که توجه  آزمایشگاه توسعه یابد، براي مثال، به خاطر این
که دیگر  همگانی به متد وجود نداشته یا به خاطر این

د، رویکرد آزمایشگاه تک آین ها رقیب به حساب می آزمایشگاه
  .[12]باشد  مناسب می

گذاري شده در یک آزمایشگاه براي  که آیا متدهاي صحه این
اهداف نظارتی قابل قبول خواهند بود یا خیر به 

گیري بستگی  دهنده بخش اندازه هاي پوشش دستورالعمل
مشی شفاف از مجموعه معمولاً اخذ یک بیانیه خط. دارد

  .پذیر باشد ایست امکانب نظارتی مناسب، می
  گذاري گستردگی مطالعات صحه 5.2

هاي  مشخصهکدام لازم است که  مورد این آزمایشگاه در
گذاري متد بررسی شوند و در بعضی  عملکردي جهت صحه

عملکردي  مشخصهموارد در مورد میزان جزئیات بررسی یک 
 [12]پروتوکل آیوپاك . گیري کند تصمیمبایست  میتک نیز 

  دهد که در میان  ها را نشان می فهرست تعدادي از وضعیت
  .کند ها، وضعیت متد و صلاحیت آزمایشگاه را نیز لحاظ میآن

براي یک سازمان یا بخش، هر جا که دامنه کاربرد آنالیز به 
خوبی تعریف شود و کاربردهاي آن نیز با گذشت زمان شبیه 

ي میزان هاي کلی برا یکدیگر باشند، صدور دستورالعمل
مثالی از بخش . باشدمی پذیر گذاري امکان مطالعات صحه

  .نشان داده شده است 3دارویی در جدول 
اي دقیق که در دامنه کاربرد روش شروع کار با ویژگی تجزیه

را  A، در پیوست A.5بخش (شود  اجرایی مستند ارائه می
گذاري  ریزي فرایند صحه ، مبناي خوبی را براي برنامه)ببینید

کند، هر چند نشان داده شده که در عمل این  فراهم می
در اینجا ارزیابی عملکرد . پذیر نیست وضعیت همیشه امکان

 ISO/IECاین موضوع در . متد ممکن است محدود شود
گذاري  صحهشود،  بدین شکل اعلام می 5.4.5.3بند  17025

. باشد ها، خطرات و امکانات فنی می همیشه توازن بین هزینه
  بایست تمام تلاش خود را  در این زمینه آزمایشگاه می

هاي تحمیل شده به کار گرفته و الزامات  رغم محدودیتعلی
نظارتی، الزامات مشتري، تجربه موجود از متد، ابزارهاي در 

گاري طور ضرورت سازو همین) 5.4بخش (دسترس 
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با دیگر متدهاي مشابهی که قبلاً درون  [7]شناسی  اندازه
در شده را نیز  ها استفاده می آزمایشگاه یا دیگر آزمایشگاه

هاي عملکردي ممکن  مشخصهبعضی از . نظر داشته باشد
است به طور تقریبی هنگام مرحله توسعه متد یا اجراي متد 

از اغلب انجام یک مجموعه خاص . تعیین شده باشند
عملکردي  مشخصهها به اطلاعاتی در رابطه با چند  آزمایش

ریزي دقیق، تلاش لازم جهت  شوند، لذا با برنامه منجر می
  .تواند به حداقل رسانده شود کسب اطلاعات ضروري می

  .[13]دارویی  مثال از بخش. گذاري براي چهار نوع کار تجزیه گستردگی کار صحه. 3جدول 
»x«  شود گذاري می صحه معمولاًعملکردي دلالت دارد که  مشخصهبه.  

  يعملکرد مشخصه  اينوع کاربرد تجزیه
تعیین کمی مؤلفه 

  اصلی
حد براي آزمایش 

  ناخالصی
کمی براي آزمایش 

  ناخالصی
  شناسایی آزمایش

x  x  x  x  پذیريگزینش  
  x      حد تشخیص  
    x    حد تعیین  
x    x    گستره کاري خطی  
x    x     بایاس(درستی(  
x    x     تکرارپذیري و دقت میانی(دقت(  

  .شناسی مورد استفاده در این راهنما مطابقت داده شده استجدول ساده شده و با ساختار واژه: نکته
 

به خصوص هاي بحث شده در بالا،  پیامدهاي محدودیت
متد به شکل روتین استفاده شود،  ازجایی که قرار نیست 

گذاري متدهایی که قرار  ي صحه پروسه. باشند بحرانی می
است به صورت روتین استفاده شوند، به خوبی تعریف 

آشکار است که براي آنالیز خاص نیز همانند . اند شده
داشتن سطح . روند آزمایش روتین اصول یکسانی به کار می

ایجاد  .باشد مینان از نتایج تولید شده الزامی میمناسب اط
ا و ضرورت ههاي زمانی و هزینه تعادل بین محدودیت

در بعضی شرایط، بستن . گذاري متد مشکل است صحه
فرعی و ارجاع آنالیزها به آزمایشگاه دیگر  قرارداد با پیمانکار

توانند به شکل روتین انجام شوند،  که آنالیزها در آنجا می
  .تر باشد ن است مناسبممک

  گذاري طرح و گزارش صحه 5.3
بایست بر اساس یک روش اجرایی  گذاري می کار صحه

طرح کلی برنامه  .مستند اجرا و نتایج آن گزارش شوند
گذاري  و گزارش صحه) »گذاري پروتوکل صحه«(گذاري  صحه

هاي مربوط به بخش مورد نظر  ممکن است در دستورالعمل
هاي تایید  مجموعه). را ببینید 5.5بخش (بیان شده باشند 

صلاحیت ملی ممکن است به حداقل الزامات لازم براي این 
با این حال، یک الگوي . [23]مستندسازي اشاره کرده باشند 

گذاري  ی و گزارش صحهگذاري ترکیب ساده براي طرح صحه
  :هاي زیر باشد تواند، براي مثال شامل بخش می
  

 بایست متد، زمان و شخص  این بخش می :عنوان
درباره  ياطلاعات مختصر. اجراکننده کار را معرفی کند

طور جزئیات دامنه کاربرد متد و شرح مختصر متد، همین
المللی، متد  براي مثال، یک استاندارد بین(وضعیت متد 

ده، ، آنالیت، اندازه)یافته درون سازمانی و غیره سعهتو
گیري، انواع نمونه و استفاده مورد نظر  واحد اندازه

برداري  برداري و زیرنمونه نمونه. بایست ارائه شوند می
گیري باشد، که در  تواند بخشی از روش اجرایی اندازه می
. گذاري شوند بایست صحه ها نیز میگونه موارد، آناین
تی اگر این مراحل در جاي دیگري انجام شده باشند، ح

گزارش / ها در طرحگنجاندن اطلاعات مربوط به آن
  .گذاري مفید است صحه

 بایست طرح کلی هدف، براي  این بخش می :ریزي طرح
گذاري کامل یک متد جدید، تصدیق عملکرد  مثال صحه

 یک متد استاندارد شده، دامنه کاربرد متد و غیره را بیان
 هايمشخصهگذاري، یعنی  ي کاري صحه به گستره. کند

گونه الزامات مرتبط نیز عملکردي مورد بررسی و هر
  .بایست اشاره شود می

 بایست توصیف  در این بخش می :هاي عملکردي مشخصه
گونه الزام خاص صري از ویژگی عملکردي و تکرار هرمخت

، که قرار است انجام شوند هایی را و طرح کلی آزمایش
نتایج و . طور چگونگی ارزیابی نتایج ارائه شوندهمین
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ها نیز  هاي به دست آمده از آزمایش گیري نتیجه
عملکردي  مشخصهبراي هر . بایست بیان شوند می

  .گیرند هاي جدا مورد استفاده قرار می بخش
 اي از کار  بایست خلاصه بخش آخر می :خلاصه

پیامدهاي ضمنی . گذاري و نتایج آن را ارائه دهد صحه
مربوط به استفاده روتین، کنترل کیفیت داخلی و خارجی 

بایست ارائه شوند، و مهمتر از همه در مورد برازندگی  می
توجه . بایست یک بیانیه نهایی ارائه شود هدف متد نیز می

یک  ISO/IEC 17025داشته باشید که این موضوع در 
  .[1]است الزام 

  گذاري ابزارهاي صحه 5.4
  ها بلانک 5.4.1

که چه  ها ما را در ارزیابی این استفاده از انواع مختلف بلانک
گیري شده قابل استناد به آنالیت و چه  مقدار از سیگنال اندازه

باشد، توانمند می مقدار از آن قابل استناد به علل دیگر
  :گر وجود دارند تجزیه انواع مختلف بلانک در دسترس. سازد می
 واکنشگرهاي استفاده شده حین  1:هاي واکنشگر بلانک

هاي مورد استفاده براي  شامل حلال(فرایند تجزیه 
ها سهمی که آیا آن جهت تعیین این) استخراج یا انحلال
  .شوند گیري شده دارند یا خیر، آنالیز می در سیگنال اندازه

 ي نمونه بدون ها در اصل ماتریکس :هاي نمونه بلانک
باشند، براي مثال، نمونه ادرار انسان  حضور آنالیت می

ي مخدر خاص یا نمونه گوشت بدون  بدون یک ماده
ممکن است به دست آوردن . هاي هورمونی باقیمانده

هاي بلانک مشکل باشد، اما وجود چنین موادي  نمونه
هایی که ممکن  بینانه از مزاحمت براي ارائه تخمین واقع

هاي آزمایشی مشاهده شوند، ضروري  ر آنالیز نمونهاست د
  .باشند و لازم می

  هاي آزمایشی روتین نمونه 5.4.2
اطلاعاتی  ندآور هاي آزمایشی روتین به خاطر فراهم نمونه

توانند به شکل  ها و غیره که می در رابطه با دقت، مزاحمت
. بینانه در کار روزانه مشاهده شوند، مفید هستند واقع
نچه غلظت آنالیت یک ماده آزمایشی به طور صحیح چنا

گیري  توان براي ارزیابی بایاس اندازه معلوم باشد، از آن می
تواند با استفاده  ارزیابی صحیح مقدار آنالیت می. استفاده کرد

از یک متد مرجع به دست آید، هر چند چنین متدهایی 
  .همیشه در دسترس نیستند

                                                             
 تجزیهبلانک واکنشگري که مرحله به مرحله کل روش اجرایی . 1

  .نامند نیز می» بلانک روش اجرایی«گذارد را گاهاً را پشت سر می

  دار نشانههاي  محلول/ مواد 5.4.3
ي مورد نظر به )ها(هایی هستند که آنالیت مواد یا محلول

از آنجا که این مواد یا . اند ها اضافه شدهشکل عمدي به آن
ها ممکن است از قبل داراي آنالیت مورد نظر باشند،  محلول

گذاري به سطوح آنالیت خارج  که نشانه اطمینان از این براي
بایست احتیاط لازم  نشود، می منجر ي کاري متد  از گستره

گذاري با مقدار معلوم از آنالیت، باعث  نشانه. صورت گیرد
اگر حتی و شود  گیري می افزایش پاسخ آنالیت در اندازه

، قبل و بعد از افزایش نشانه حاضرمقادیر مطلق آنالیت 
بر اساس مقدار افزوده محاسبه غلظت آنالیت  ،معلوم نباشند

توجه داشته باشید که در بیشتر . انجام خواهد شدشده 
 بهشود که  گذاري، آنالیت به شکلی اضافه می متدهاي نشانه

وضعیتی که در  ؛اصطلاح خیلی به ماتریکس نمونه نچسبد
لذا انتظار . شود حالت حضور طبیعی آنالیت مشاهده نمی

گذاري  هاي بایاس به دست آمده با نشانه رود که تخمینمی
  .ندبینانه باش خیلی خوش

بایست الزاماً به آنالیت مورد نظر محدود  گذاري نمی نشانه
تواند شامل هر چیزي باشد که جهت  شود، بلکه می

براي مثال، . شود گیري اثر افزایش به نمونه افزوده می اندازه
جهت قضاوت در مورد غلظت عامل مزاحم که در آن غلظت، 

گیرد،  تعیین آنالیت به طور نامطلوبی تحت تأثیر قرار می
تواند با مقادیر متغیر از یک مزاحمت خاص  نمونه می

 آشکار است که در اینجا طبیعت نشانه نیز. گذاري شود نشانه
  .بایست شناخته شودمی
  مواد بارشده 5.4.4

بیگانه در اصل آنالیت مورد نظر  ،هاموادي هستند که در آن
برداري ماده وارد  اي قبل از نمونه و در نقطه آیدمیبه حساب 
بنابراین آنالیت در مقایسه با افزایش نشانه، . است توده شده

مقدار . بیشتر به ماتریکس چسبیده استدر این وضعیت 
آنالیت، به مقادیر آنالیت در تماس با ماده، آهنگ جذب و 

 ها از طریق متابولیسم،ماتریکس و دیگر اتلاف واجذب آن از
هاي شیمیایی یا  خودي یا دیگر پروسه فروپاشی خودبه

هاي بارشده  سودمندي نمونه. فیزیکی وابسته خواهد بود
گذاري به این بستگی دارد که تا چه اندازه  براي اهداف صحه

هایی از  موارد زیر مثال. بتوان مقدار آنالیت را مشخص کرد
  :هستند شده مواد بار

 .شوند ین رشد اسپري میها در آرد غلات، که ح کش علف .1
هاي  هاي فرآورده اجزاي سازنده فعال در فرمولاسیون .2

 .شوند دارویی که در مرحله فرمولاسیون اضافه می
که هنگام ) مقدار پروتئین معلومبا (مرغ  پودر سفیده تخم .3

 .شودمیاضافه ها، قبل از پخت به خمیر کوکی  بررسی آلرژن
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  گیري استانداردهاي اندازه 5.4.5
بایست احتیاط کرد، چرا  می »استانداردها«هنگام ارجاع به 

که این اصطلاح معمولا براي سندهاي مکتوب، نظیر 
جایی که این اصطلاح به . رود به کار می ISOاستانداردهاي 

مواد مورد استفاده براي کالیبراسیون یا اهداف شناسایی 
یري گ کنند، بهتر آن است که استانداردهاي اندازه اشاره می

این مواد به طور . [7]کالیبراتورها نامیده شوند / یا کالیبران
شوند، اما در  هاي مواد تک در نظر گرفته می سنتی محلول

توانند هر چیزي باشند که در آن یک پارامتر  ها میعمل آن
خاص یا خاصیت توصیف شده بتواند به عنوان یک مرجع 

  .شناسی به کار رود اندازه
دار  و مواد مرجع گواهی (RM)مرجع تشخیص بین مواد 

(CRM) [7, 30]اي که در چگونگی  ، به خاطر تفاوت عمده
گذاري متد وجود دارد، مهم  ي صحه ها در پروسهاستفاده آن

اي باشند که  توانند تقریباً هر ماده ها میRM. (6.5.2)است 
گیرند و  به عنوان یک مبنا براي مرجع مورد استفاده قرار می

عملا شامل واکنشگرهاي آزمایشگاهی با خلوص معلوم، مواد 
لازم . باشندمیها  ساخته شیمیایی صنعتی یا دیگر دست

است تا خاصیت یا آنالیت مورد نظر پایدار و همگن باشد، اما 
رورتی وجود ندارد که آن ماده داراي میزان بالاي توصیف ض

قطعیت و شناسی، عدم ویژگی، قابلیت ردیابی اندازه
  .ها باشدCRMسندسازي مرتبط با 

در  CRMمعمولاً در توصیف پارامتر مورد نظر در یک 
گیري و کنترل بیشتري وجود  سخت RMمقایسه با یک 

با قابلیت ردیابی  CRMدارد، به علاوه، مقدار ارائه شده در 
. شود شناسی و عدم قطعیت مستند شده گواهی می اندازه

ویژگی با استفاده از چندین متد مختلف و یا  تعیینمعمولا 
ترتیب شود، بدین  گیري اولیه تک انجام می یک روش اندازه

 تعیینگونه بایاس احتمالی در تا آنجا که امکان دارد، هر
ارزیابی بایاس به براي . ودش یا حتی حذف می کاسته ویژگی

با  CRMیک نقطه مرجع قابل اعتماد، ترجیحاً یک 
هاي  ، همانند نمونهیکسانهاي آنالیت  ماتریکس و غلظت

  .باشدمیآزمایشی نیاز 
  علم آمار 5.4.6

هاي  ها و ارائه قضاوت سازي داده متدهاي آماري براي خلاصه
ها  داده هاي هاي بین مجموعه عینی در رابطه با اختلاف

گرها  تجزیه. باشند ضروري می) هاي معناداري آزمون(
بایست حداقل با اصول پایه تئوري آمار، به خصوص  می

 LOQو  LODي خطی،  جهت ارزیابی دقت، بایاس، گستره
هاي  تعدادي از کتاب. گیري آشنا باشند قطعیت اندازهو عدم

مفید و مقدماتی آمار براي شیمی تجزیه در پیوست معرفی 
  .[34 ,33 ,32 ,31 ,6]اند  شده

  گذاري الزامات صحه 5.5
گذاري متد ممکن است در  الزامات چگونگی اجراي صحه

هاي درون بخش خاص مرتبط با متد مشخص  دستورالعمل
جایی که یک چنین . 35]و  25، 13ثال براي م[شوند 

ها شود که از آن الزاماتی وجود داشته باشد، پیشنهاد می
کند که این وضعیت، این اطمینان را ایجاد می. تبعیت شود

هاي استفاده  گذاري خاص، همراه با آماره شناسی صحه واژه
شده به شکلی تفسیر شوند که با بخش مرتبط سازگار 

ر تایید رسمی یک متد جهت توصیف ممکن است د. باشند
  .الزامات به مطالعه مشترك نیاز باشد

  گذاري متد فرایند صحه 5.6
آزمایشگاه هنگام مواجه با یک مشکل خاص مربوط به 

هاي  مشخصهبایست الزام آنالیزي  مشتري، ابتدا می
د، تعریف و نبایست مشکل را حل کنعملکردي متد را که می

پاسخ به این الزامات، آزمایشگاه  در). 1شکل (تنظیم کند 
بایست یک متد موجود و مناسب را شناسایی و یا چنانچه می

توجه داشته . و یا اصلاح کند/ لازم باشد یک متد را توسعه
باشید که بعضی مقررات ممکن است براي پیگیري به متد 

هایی را که  ، نوع پرسش4جدول . خاصی نیاز داشته باشند
ستون (یک الزام تجزیه مطرح شوند  ممکن است در تدوین

هاي عملکردي متناظر متد را که ممکن است  مشخصهو ) 1
. دهد نشان می) 2ستون (نیاز به ارزیابی داشته باشند 

عملکردي مرتبط را شناسایی و هاي  مشخصهآزمایشگاه 
اي بازبینی  ها را در برابر الزام تجزیهارزیابی کرده و سپس آن

گیري و بیانیه به گذاري با این نتیجه فرایند صحه. کند می
اي برآورده شده است یا  رسد که آیا الزام تجزیه پایان می

اي برآورده نشود، توسعه بیشتر متد  اگر الزام تجزیه. خیر
این فرایند توسعه و ارزیابی آنقدر ادامه . ضروري خواهد بود

م که متد قادر به برآورده نمودن آن الزا کند تا این پیدا می
  .باشد

اي به ندرت با خواسته مشتري از  یک الزام تجزیه ،در واقعیت
ها  مشتري. قبل به صورت یک روش رسمی مطابقت دارد

یا زمان تعریف کرده / معمولاً الزاماتشان را بر مبناي قیمت و
با . ي اجراي مناسب متدها مطلع هستند و به ندرت از نحوه

حمایت ام نظارتی یک الز از این حال، در جایی که متدها
، باشدمطرح  مشخصهانطباق با یک کرده و یا وقتی که 

براي . شوند توانند تعیینمیالزامات عملکردي متدها نیز 
مثال، اتحادیه اروپا الزاماتی را جهت آنالیز آب آشامیدنی 

آب  چارچوبدستورالعمل  ، به منظور اجراي آنالیزها در[36]
هاي  الزاماتی را جهت تعیین سطوح پسماند طور، همین[37]

و  [38]داروهاي دامپزشکی در غذاهاي با منشأ حیوانی 
منتشر  [39]ها در غذا و خوراك دام  کش هاي آفت باقیمانده
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گیري در مورد  با این حال، معمولاً تصمیم. [39]کرده است 
گر  دید تجزیهکه چه عملکردي لازم است، به صلاح این

اغلب این به معناي تنظیم یک الزام . داشتخواهد  بستگی
براي مثال، به شکل (جهت با قابلیت معلوم متد  اي هم تجزیه

منتشر شده در متدهاي استاندارد، به شکل نتایج مشاهده 
یا تخمین زده شده  (PT)هاي آزمون مهارت  شده در برنامه

  . باشد می) [40]هاي ریاضی نظیر تابع هورویتز  از مدل

اي خاص را  توسعه متدي که یک الزام تجزیه ممکن است
هاي مالی یا از نظر  از لحاظ محدودیتسازد،  برآورده می

بین بایست  در هر حال، می. پذیر نباشد اقتصادي امکان
تا رسیدن به سطح قابل آنالیزي یک الزام گیري آسان

انتخابی  دسترس و یا تفکر مجدد در مورد توجیه آنالیز
  .گیري شود تصمیم

تواند با یک متد  از مشکل مشتري تا تصمیم آزمایشگاهی مبنی بر این که آیا خواست مشتري می: گذاري متد صحهفرایند . 1شکل 
هاي عملکردي ارزیابی شده و سپس با  اي است که در آن مشخصه گذاري متد شامل مرحله صحه: نکته. شناسایی شده برآورده شود یا خیر

هاي عملکردي ممکن است براي متد در دسترس باشند و  ، بدون توجه به این که کدام دادهبرازش هدف. شوند الزامات تجزیه مقایسه می
  .شود، به شکل مناسب تعیین خواهد شد امکانات موجود اجرا می/ گر برگزیده، با تجهیزات ملاحظه این که چطور متد توسط تجزیه

   

آیا متد 
برازنده 

 هدف است؟

را  گذاري صحهگزارش 
 .کنید رادص

توسعه 
عملی  بیشتر

 است؟

قادر به استفاده از متد 
 .باشید نمی

 هاي آنالیزي دوباره الزام
 .کنید بیان را

گیري آسان
 الزام آنالیزي
 ؟امکان دارد

بیشتر توسعه را متد 
 .دهید

ارزیابی را عملکرد متد 
 .کنید

 ،حل مشکل مشتريبراي 
 .کنیدتنظیم  را الزام آنالیزي

/ شناسایی را متد موجود
ي را یا متد جدیدو  اصلاح

 .دهیدتوسعه 

 .کنید استفاده از متد

 بله

 بله بله

 خیر خیر

 خیر
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هاي عملکردي مربوطه با  مشخصهطور اي پرسیده شوند، همینبه رسمیت شناختن الزام تجزیه سؤالاتی که ممکن است هنگام. 4جدول 
  .هاي مناسب در این راهنما ارجاع به بخش

  نکته  بخش  هاي عملکرديمشخصه  سؤال
پرسنل، زمان، پول، تجهیزات، واکنشگرها  هاي منابع، آیا محدودیت

  اند؟و امکانات آزمایشگاه لحاظ شده

 a  ـ  ـ

و آیا این کار (باشد  برداري نیاز می زیرنمونهبرداري یا  آیا به نمونه
  ؟)شود درون آزمایشگاه انجام می

پذیري  یا در دسترس/ ي نمونه هایی در رابطه با اندازه آیا محدودیت
  نمونه وجود دارند؟

  طبیعت شیمیایی، فیزیکی و بیولوژیکی ماتریکس چیست؟
  باشد؟ میآیا آنالیت به صورت پخش شده یا متمرکز 

  
  پذیري گزینش  آیا پاسخ کیفی یا کمی مورد نیاز است؟

LOQ  وLOD  
6.1  
6.2  

  

و  μg/g ،ng/g،%(هاي مورد نظر و سطوح احتمالی موجود  آنالیت
ها در بیش از یک فرم شیمیایی  باشند؟ آیا آنالیت ها میکدام...) غیره

) مختلف هاي اکسیداسیون و ایزومرهاي فضایی براي مثال، حالت(
باشند؟ و آیا تمایزگذاري بین اشکال مختلف  در محیط حاضر می

  لازم است؟

  پذیري گزینش
LOQ  وLOD  

  ي کاري و خطی گستره

6.1 
6.2 
6.3 

  

 »کل«؟ آیا غلظت )دهاندازه(گیري شود؟  چه کمیتی قرار است اندازه
تحت  »مقدار استخراج شده«باشد یا  آنالیت موجود، مدنظر می

  شرایط خاص؟

   6.5  بازیابی

باشد؟ عدم قطعیت هدف  درستی و دقت نیاز می به چه میزان از
  چیست؟ و چطور باید بیان شود؟

  درستی و بازیابی
  تکرارپذیري، دقت میانی

  تجدیدپذیري، عدم قطعیت

6.5  
6.6  
6.7  

  

  b  6.1  پذیري گزینش  ها هستند؟ کدام) ها(هاي احتمالی براي آنالیت مزاحمت
تولرانس براي تمام پارامترهایی که براي اجراي آنالیز آیا حدود 

، ایجاد )مثل، زمان استخراج و دماي انکوباسیون(بحرانی هستند 
  اند؟ شده

  c  6.8  استحکام

  b  6.7  عدم قطعیت  ها مقایسه شوند؟ آیا لازم است نتایج با نتایج دیگر آزمایشگاه
  b  6.7  عدم قطعیت  آیا لازم است نتایج با مشخصات خارجی مقایسه شوند؟

a.  هاي  کنند که آیا تکنیک باشند، هر چند به طور کلی تعیین می متد مرتبط نمی گذاري صحهاي به طور مستقیم با الزامات تجزیهتمام عناصر الزامات
هاي مختلفی  در سطح باشد، تکنیک که آنالیت درون نمونه پخش شده یا به شکل جدا شده براي مثال، بسته به این. باشند یا خیر خاص قابل کاربرد می

  .قابل کاربرد خواهند بود
b.  باشد یا خیر، وجود  که آیا متد براي هدف مربوطه مناسب می بایست احتمال قضاوت در مورد این اي این است که میتجزیهیک عنصر اساسی الزام

  .یافته باشد بسط عدم قطعیتاستاندارد و یا  طعیتعدم قبیان شده به شکل  عدم قطعیتبایست شامل  داشته باشد، لذا این عنصر می
c. باشند می استواري کاري،  هاي اجرایی استاندارد در دامنه کاربرد روش اجرایی، یعنی انواع ماتریکس و گستره به طور نرمال نشان داده شده که روش .

  .نیز باشدیا استواري استحکام  آزمون تک براي به کارگیري روش اجرایی استاندارد، شامل آزمایشگاهبنابراین، لازم نیست که حتما تصدیق 
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  هاي عملکردي متد مشخصه .6

  
  پذیري گزینش 6.1
  ها و تعاریف اصطلاح 6.1.1

میزانی که متد تا آن مقدار «اي به  پذیري تجزیه گزینش
ها یا  هاي خاص در مخلوط بتواند جهت تعیین آنالیت 

هاي با رفتار مشابه،  ها، بدون مزاحمت دیگر سازنده ماتریکس
  .[41]ط است مرتب »مورد استفاده قرار گیرد،

وبیش  ، کم[42 ,18 ,7]تعاریف موجود در سندهاي گوناگون 
آیوپاك اصطلاح . با این تفسیر مطابقت دارند

کند در حالی که در  را پیشنهاد می» پذیري گزینش«
، از اصطلاح [13]هاي دیگر نظیر بخش دارویی  بخش

مورد آخر . شوداستفاده می» اي ویژگی تجزیه«یا » ویژگی«
 ویژگی«ناب از سردرگمی و اشتباه با اصطلاح جهت اجت
شود که در آزمایشگاه طبی استفاده  پیشنهاد می» تشخیصی

  .[43]شود  می
  ها اثرات مزاحمت 6.1.2

توان گفت که متدهاي تجزیه شامل یک  به طور کلی می
گیري هستند که ممکن است بعد یا قبل از یک  مرحله اندازه

گیري،  مولا در مرحله اندازهمع. مرحله جداسازي انجام شود
شود، بلکه به  گیري نمی غلظت آنالیت به شکل مستقیم اندازه

به طور ) براي مثال، شدت نور(جاي آن یک خاصیت ویژه 
بنابراین، اثبات این نکته که خاصیت . شود کمی تعیین می

گیري شده فقط از آنالیت ناشی شده و عامل مزاحم  اندازه
یایی یا فیزیکی شبیه آنالیت است دیگري که از لحاظ شیم

در آن نقش ندارد، بسیار مهم است، چرا که این وضع باعث 
لذا براي بهبود . گیري خواهد شد ایجاد بایاس در نتیجه اندازه

گیرنده، لازم است تا قبل از  پذیري سیستم اندازه گزینش
  .گیري یک مرحله جداسازي انجام شود مرحله اندازه

ست با کاهش یا افزایش سیگنال نسبت ها، ممکن ا مزاحمت
اندازه اثر براي . ده باعث ایجاد بایاس شوندداده شده به اندازه

ماتریکس معین معمولاً متناسب با سیگنال است و در نتیجه 
این اثر شیب منحنی . شود نامیده می» تناسبی«گاهی اثر 

 تأثیري  تابع کالیبراسیون را تغییر داده، اما بر عرض از مبدأ
  .[44]شود  نیز نامیده می» چرخشی«اثر   این اثر،. ندارد

از یک سیگنال تولیدي توسط » ایستا«یا » اثر انتقالی«
شود، لذا  عوامل مزاحم موجود در محلول آزمایشی ناشی می

اغلب از آن با نام . باشد آن مستقل از غلظت آنالیت می
ر بر این اث. شود یاد می »خط پایه«یا  »زمینه پس«مزاحمت 

روي شیب تأثیر نداشته و عرض از مبدأ تابع کالیبراسیون را 
  معمولا اثرات تناسبی و انتقالی به طور  .دهد تغییر می

شوند و متد افزایش استاندارد فقط می  زمان مشاهدههم
  .تواند اثرات تناسبی را تصحیح کند می

  پذیري ارزیابی گزینش 6.1.3
سازمانی، متدهاي برگرفته یافته درون  براي متدهاي توسعه

هاي  از مقالات علمی و متدهاي منتشر شده از سوي سازمان
  استاندارد که خارج از دامنه کاربرد تعیین شده استفاده 

. ایجاد شودپذیري روش اجرایی  بایست گزینش می، شوندمی
هاي  معمولاً وقتی متدهاي منتشر شده از سوي سازمان

شان استفاده شوند،  مربوطهدامنه کاربرد  استاندارد، در
پذیري به عنوان بخشی از فرایند استانداردسازي متد  گزینش

  .مورد مطالعه قرار خواهد گرفت
پذیري یک متد معمولاً با مطالعه توانایی متد جهت  گزینش

هایی که عوامل مزاحم  گیري آنالیت مورد نظر در نمونه اندازه
آن عواملی که به ( اند ها شدهاي به طور عمدي وارد آن ویژه

، مورد بررسی قرار )ها وجود دارند احتمال زیاد در نمونه
ها از قبل وجود  جایی که آشکار نباشد آیا مزاحمت. گیرد می

تواند با مطالعه توانایی  پذیري متد می دارند یا خیر، گزینش
گیري آنالیت در مقایسه با دیگر متدهاي  متد جهت اندازه

و  2و مثال  1در ادامه مثال  .گیرد  مستقل مورد بررسی قرار
پذیري  ، ملاحظات عملی مربوط به گزینش1 خلاصهمرجع 

  .دهند را نشان می
توانند به عنوان ابزاري جهت تصدیق  هاي تأییدي می تکنیک
آوري  هر چقدر شواهد بیشتري جمع. ها مفید باشندماهیت

و زمان  ها الزاماً باید بین هزینه. شود، تکنیک بهتر خواهد بود
صرف شده براي شناسایی آنالیت و اطمینانی که با آن بتوان 

گیري کرد که آیا شناسایی به درستی انجام شده یا  تصمیم
در حالی که ارزیابی . خیر، توازنی وجود داشته باشد

گیري با یک تکنیک  تکرارپذیري مستلزم تکرار اندازه
باشد، تأیید هویت آنالیت مستلزم آن است که  می

هاي مختلف و ترجیحاً به گیري چندین بار و با تکنیک دازهان
تأیید، اطمینان تکنیک آزمایشی را . شکل مستقل انجام شود

هاي تأییدي  افزایش داده و به خصوص هنگامی که تکنیک
در . باشد شوند، مفید می  بر اساس اصول کاملاً متفاوتی اجرا

ی مجهول با بعضی از کاربردها، براي مثال، آنالیز مواد آل
هاي تأییدي ضروري  کروماتوگرافی گازي، استفاده از تکنیک

گیري ارزیابی شده به شدت  وقتی متد اندازه. باشد می
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هاي تأییدي ممکن  گزینشی باشد، استفاده از دیگر تکنیک
  .است ضروري نباشد

بایست لحاظ شود،  پذیري که می یک جنبه مهم گزینش
یک فرم نظیر فرم متصل  است که آنالیت در بیش از زمانی

هاي اکسیداسیون  یا غیرمتصل، معدنی یا آلی فلزي، یا حالت
جهت  این حالتلذا در . مختلف در نمونه حضور داشته باشد

ده ضروري ، تعریف دقیق اندازهاجتناب از سردرگمی
  .باشد می

 
  کروماتوگرافی .1مثال 

نظر بر  دست آمده از آنالیت مورده یک پیک کروماتوگرافی باثر 
سیگنالی را در نقطه یکسان  نیز شامل آنالیت RMاساس که  این

این اما آیا . شودمیکند، شناسایی میروي کروماتوگرام تولید 
سیگنال ناشی از آنالیت است یا چیز دیگري که به طور تصادفی 
همراه با آنالیت از ستون شستشو داده شده است؟ یعنی ناشی از 

ها و یا تواند ناشی از تک تک آن پیک مییک اثر ثابت؟ در واقع 
شناسایی آنالیت، از این روش، غیرقابل . ها باشدآن يهر دو

براي مثال، در . اعتماد بوده و به یک دلیل تأییدکننده نیاز است
و سیگنال مربوطه که آیا سیگنال  این حالت، جهت اثبات این

 خیر، شوند یا در یک زمان ظاهر میباز هم  RMتولید شده با 
با استفاده از ستونی با قطبیت متفاوت و را کروماتوگرافی توان  می

 یاستفاده از ستون. کردبه کارگیري اصل جداسازي متفاوت، تکرار 
ناشی از بیش از یک ترکیب  ،جایی که پیکبا قطبیت مختلف 

در بسیاري . استباشد، روش مناسبی براي جدا کردن ترکیبات 
نظیر سنجی جرمی پیشرفته  اي طیفابزاره توان ازمی موارد

سنجی جرمی  یع همراه با تشخیص طیفکروماتوگرافی گازي یا ما
   .باشندپذیري بالا میاستفاده کرد که داراي گزینش

  اسپکتروسکوپی .2مثال   
، با انطباق IRسنجی  شناسایی ترکیبات مجهول در طیف

در طیف آنالیت با ) »ها پیک«یعنی (هاي جذب  سیگنال
هاي مرجع ذخیره شده در کتابخانه طیفی  هاي طیف السیگن

بعد از کسب اطمینان از شناسایی صحیح، . دشومیانجام 
از آنالیت تحت شرایط کاملاً یکسان،  RMبایست یک طیف  می

هاي  هر چه تعداد انطباق پیک. همانند بخش آزمایشی گرفته شود
سایی که شنا بیشتر باشد، اطمینان از این RMبین آنالیت و 

که چطور  بررسی این .صحیح واقع شده یا خیر، بالاتر خواهد بود
شکل طیف با نحوه جداسازي آنالیت و نحوه تهیه آن براي آنالیز 

IR براي مثال، اگر طیف به . استکند نیز ارزشمند  تغییر می
صورت دیسک نمک ثبت شده باشد، توزیع اندازه ذرات بخش 

یف را تحت تأثیر قرار آزمایشی در دیسک ممکن است شکل ط
  .دهد

  پذیري گزینش. 1 خلاصهمرجع 
چه   ؟چه باید کرد

  ؟تعداد
ها  بایست از روي داده چه چیزي را می

  محاسبه و یا تعیین کرد؟
  پیشنهادات

ها را RMهاي آزمایشی و  نمونه
با متدهاي نامزد و دیگر متدهاي 

  .مستقل آنالیز کنید

زیابی توانایی هاي تأییدي جهت ار از نتایج تکنیک  1
متد به منظور تأیید هویت آنالیت و توانایی آن در 

ها  گیري آنالیت به شکل جدا از دیگر مزاحمت اندازه
  .استفاده کنید

 چه میزان دلیلتصمیم بگیرید که 
به طور منطقی براي ارائه  تأییدي

  .باشد کافی می اطمینان،

هاي آزمایشی داراي  نمونه
ا هاي مختلف مشکوك ر مزاحمت

هاي مورد نظر  در حضور آنالیت
  .آنالیز کنید

آیا حضور عامل . را بررسی کنید ها اثر مزاحمت  1
ها  سازي آنالیت مزاحم مانع تشخیص یا کمی

  شود؟ می

سازي آنالیت از  اگر تشخیص یا کمی
رو شود،  ها با مانع روبه سوي مزاحمت

  .به توسعه متد اضافی نیاز خواهد بود

  
  و حد تعیین کمیحد تشخیص  6.2
  ها و تعاریف اصطلاح 6.2.1
شوند، میهاي پایین انجام  ها در غلظت گیري که اندازه ییجا

ممکن است اولاً، . بایست در نظر گرفت سه مفهوم کلی را می
ایجاد مقداري از نتیجه که نشان دهد آن مقدار آنالیت به 

. داي متفاوت از صفر است، ضروري باش طور قابل ملاحظه
اغلب در این سطح لازم است تا اقداماتی نظیر بیان یک ماده 

حد «، »مقدار بحرانی« این سطح،. آلوده نیز انجام شود

نامیده  »CCα«یا در رهنمودهاي اتحادیه اروپا،  »تصمیم
ترین غلظت آنالیت که  ثانیاً، دانستن پایین. [38]شود  می

شود  بتواند در سطح مشخص اطمینان توسط متد شناسایی
بدین معنا که در چه غلظت واقعی ما با . مهم استنیز 

توانیم بگوییم که از مقدار بحرانی توصیف شده می اطمینان
حد «هایی نظیر  در بالا تجاوز خواهیم کرد؟ اصطلاح

یا در  »حداقل مقدار قابل تشخیص«، (LOD)» تشخیص
، براي این مفهوم CC« [38]« رهنمودهاي اتحادیه اروپا
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ثالثاً، تعیین کمترین سطحی که در آن . شود ده میاستفا
سطح، عملکرد متد براي یک کاربرد نوعی قابل قبول است 

حد تعیین «مفهوم سوم معمولاً به نام . باشد نیز مهم می
  1.شود شناخته می (LOQ)» کمی
هاي مرتبط با این مفاهیم بسیار متنوع بوده و در واژه

براي مثال، اصطلاح . دناشب متفاوت مینیز هاي مختلف  بخش
گرچه در گذشته به طور عمومی  ،(LOD) »حد تشخیص«

پذیرفته نشده بود، با این حال در بعضی از اسناد بخشی 
ها در حال هر چند که این واژه. گرفت مورد استفاده قرار می

گنجانده  [17]و کتاب طلایی آیوپاك  VIM [7]حاضر در 
حداقل «ومی از اصطلاح به عنوان اصطلاح عم ISO. اند شده

کند که  استفاده می» مقدار قابل تشخیص متغیر حالت نهایی
حداقل غلظت نهایی قابل «ي آن به زبان شیمی،  ترجمه

در این راهنما، . [48 ,47 ,46 ,45]خواهد شد » تشخیص
و  (LOD)» حد تشخیص«، »مقدار بحرانی«هاي  اصطلاح

لا به کار ، براي سه مفهوم با(LOQ)» حد تعیین کمی«
گذاري متد  در صحهبه طور متداول  LOQو  LOD. روند می

تمایزگذاري بین حد تشخیص دستگاه و . شوند تعیین می
حد تشخیص دستگاه . حد تشخیص متد نیز ضروري است

گذاري شود که اغلب  تواند بر پایه آنالیز یک نمونه پایه می
 گونهیعنی هر(است که به طور مستقیم  واکنشگر بلانکی

یا به صورت نسبت ) مراحل تهیه نمونه در آن حذف شده
سیگنال به نویز، براي مثال یک کروماتوگرام به دستگاه 

 LODجهت دستیابی به حد تشخیص متد، . شود معرفی می
هایی که تمام مراحل روش  بایست بر اساس آنالیز نمونه می

یج اند و استفاده از نتارا پشت سر گذاشتهگیري  اجرایی اندازه
هاي آزمایشی،  محاسبه شده با معادله یکسان براي نمونه

، مفیدترین روش این روش حد تشخیص. گذاري شود ایهپ
  .گذاري متد بوده و بنابراین تمرکز این راهنما نیز بر آن است صحه

را  LOQو  LODهاي بعدي، تخمین آزمایشی  پاراگراف
 Bدر پیوست  LODپایه آماري محاسبه . کنند توصیف می

به میزان دقت  LOQو  LODاز آنجا که . آورده شده است
، ابتدا 6.2.2در صفر یا نزدیک صفر بستگی دارند، لذا بخش 

تخمین آزمایشی انحراف استاندارد نتایج نزدیک به صفر را 
  .کند توصیف می

  تعیین انحراف استاندارد در سطوح پایین 6.2.2
LOD  وLOQارد ، معمولا با ضرب انحراف استاند(s0

' در  (
مهم است که این . شوند یک فاکتور مناسب محاسبه می

انحراف استاندارد، نماینده دقت به دست آمده براي 
                                                             

، »حد کمی«، »حد تعیین«هاي مورد استفاده شامل  معنی هم. 1
  .باشند می» ربردحد کا«و » دهی حد گزارش«، »سازي حد کمی«

هاي تکراري  گیري هاي آزمایشی نوعی باشد و اندازه نمونه
کافی نیز جهت ارائه تخمین مناسب در آن لحاظ شده 

soدر این بخش، انحراف استاندارد . باشند
اساس انحراف  بر '

گذاري شده  براي نتایج تک نزدیک صفر پایه so استاندارد
گیري یا تصحیح  است که در عمل براي هر گونه معدل

رویکردهاي ). پایین را ببینید(شود بلانک نیز تنظیم می
  .شوند بحث می 6.2.5جایگزین در بخش 

و  LODبایست در تعیین  آیند، می مواردي که در ادامه می
LOQ یک آزمایش با استفاده از تکرار ساده لحاظ شوند.  
هاي  نمونه :LOQو  LODهاي مناسب براي تخمین  نمونه

هاي بلانک،  نمونه a)بایست ترجیحاً یا  استفاده شده می
هایی که شامل آنالیت غیرقابل تشخیص  یعنی ماتریکس

هاي آنالیت  هاي آزمایشی با غلظت نمونه b)هستند و یا 
. مورد انتظار باشند LODو یا زیر  LODنزدیک به 

ها یک سیگنال هاي بلانک براي متدهایی که در آن نمونه
آید، مثل  گیري براي یک بلانک به دست می قابل اندازه

. باشند اسپکتروفتومتري و اسپکتروسکوپی اتمی مناسب می
هایی نظیر کروماتوگرافی که مبتنی  با این حال، براي تکنیک

هایی با سطوح  باشد، نمونه الاي نویز میبر تشخیص پیک ب
این . باشند نیاز می LODیا بالاي LOD  غلظت نزدیک

گذاري یک نمونه  توان براي مثال با، نشانه ها را می نمونه
  .تهیه کرد) را ببینید 5.4بخش (بلانک 

هاي  هاي آزمایشی در غلظت هاي بلانک یا نمونه وقتی نمونه
 2هاي واکنشگر لب بلانکپایین در دسترس نباشند، اغ

هاي واکنشگر کل روش چنانچه این بلانک. شونداستفاده می
گیري را پشت سر نگذاشته و به طور مستقیم  اجرایی اندازه

به دستگاه معرفی شوند، محاسبه انجام شده بر پایه این 
  .دستگاه را ارائه خواهد داد LOQ/LODها  گیري اندازه

براي متدهاي با دامنه  :ي کاربرد متد دهی دامنهپوشش
هاي بسیار متفاوت، ممکن است تعیین  پوششی ماتریکس

  .انحراف استاندارد هر ماتریکس به طور جداگانه الزامی باشد
بایست  انحراف استاندارد می :تضمین تکرار نمایندگی

نماینده عملکرد متد، به همان شکلی باشد که در آزمایشگاه 
بایست بر اساس  استاندارد میشود، یعنی انحراف  استفاده می

ها، آنالیزها دقیقاً نتایج آزمایشی محاسبه شود که در آن
گیري مستند شامل تمام مراحل  مطابق با روش اجرایی اندازه

مقادیر استفاده شده براي . تهیه نمونه انجام شده باشند
بایست مطابق با واحدهاي  می ،soمحاسبه انحراف استاندارد 

  .مشخص در روش اجرایی باشندگیري  اندازه
                                                             

ها وجود  شناسی مربوط به بلانک اصطلاحنوعی ابهام در رابطه با . 2
 .را ببینید 5.4.1براي بحث بیشتر بخش  .دارد



 راهنماي یوراکم  هاي عملکردي متدویژگی

 22  2014ویرایش دوم ـ 

معمولا انحراف استاندارد تحت شرایط  :گیري شرایط اندازه
در این بخش  آید و این روشمیتکرارپذیري به دست 

با این حال، تخمین قابل اعتمادتر . شودتوضیح داده می
  .تواند با استفاده از شرایط دقت میانی به دست آید می

، جهت دستیابی به (m)تعداد تکرارها  :تعداد مشاهدات
بایست کافی  بخش از انحراف استاندارد میتخمین رضایت

هاي  اغلب در روش. تکرار لازم است 15تا  6نوعاً بین . باشند
تکرار پیشنهاد  10گذاري  هاي صحه پروتوکل/ اجرایی

  ).را ببینید 6.2.5.1بخش (شود  می
یري، گ هاي اندازه در بسیاري از روش :گیري محاسبه معدل

در . شود میانگین تکرارها در استفاده روتین متد گزارش می
گیري به دست  اینجا هر تکرار با اجراي کل روش اندازه

، so در این حالت، انحراف استاندارد نتایج تک. آید می
در اینجا . ، تصحیح شودnي دوم  بایست با تقسیم بر ریشه می

nفاده روتین گیري شده در است ، تعداد تکرارهاي معدل
  .باشد می

هاي بلانک در  اگر تصحیح :هاي بلانک محاسبه اثر تصحیح
بایست در  آنگاه می گیري مشخص شده باشند، روش اندازه

 LOQیا  LODتعیین انحراف استاندارد براي محاسبه 
تمام نتایج با مقدار  ،گذاري مطالعه صحه اگر در. احتیاط شود

د ـ رویکردي که در بلانک یکسان تصحیح شده به دست آین
اینجا براي سادگی ارائه شده ـ آنگاه انحراف استاندارد نتایج 
در مقایسه با زمانی که در عمل، نتایج با مقادیر بلانک 

آیند، تصحیح شده متفاوت در اجراهاي مختلف به دست می
  .کوچکتر خواهد بود

1مقدار  بایست با ضرب در می so در این مورد،
n

+ 1
nb

 
، تعداد مشاهدات تکراري nدر اینجا . تصحیح شود

گیري شده هنگام گزارش نتایج است، وقتی که هر  معدل
گیري به دست آید و  تکرار با دنبال کردن کل روش اندازه

nb تعداد مشاهدات بلانک استفاده شده براي محاسبه ،
  .باشد تصحیح بلانک می

نی، نتایج، با توجه داشته باشید که تحت شرایط دقت میا
مقادیر بلانک متفاوت تصحیح خواهند شد، لذا هیچ 

  .باشد تصحیحی براي انحراف استاندارد لازم نمی
 نیز 2 ، این محاسبات را نشان داده و فلوچارت شکل3مثال 

گیري و تصحیح بلانک را  هاي لازم براي معدل تصحیح
  .کند خلاصه می

یز بلانک نمونه بنا گذاري بر پایه آنال یک تمرین صحه .3مثال 
از بلانک نمونه  گیري مستقل اندازه (m)تعداد ده . نهاده شده است

نتایج داراي مقدار . شوند تحت شرایط تکرارپذیري انجام می
  .باشند می so، 1mg/kgو انحراف استاندارد  2mg/kgمیانگین 

هاي آزمایشی  کند که نمونه گیري بیان می روش اندازه -1حالت 
گیري شده و نتایج با نتیجه به  اندازه (n=1)بار  ت یکبایس می

. تصحیح شوند (nb=1)دست آمده براي نمونه بلانک نمونه تک 
ها، هر اجرا شامل تکرارهاي تک  گیري سري از اندازه در یک

در این حالت . باشد می (nb)هاي روتین و یک نمونه بلانک  نمونه
 2، مطابق با شکل LOD/LOQانحراف استاندارد براي محاسبه 

  :خواهد شد با برابر

so
' =so

1
n

+
1
nb

=1
1
1

+
1
1

=1√2=1.4mg/kg 

هاي آزمایشی  کند که نمونه گیري بیان می روش اندازه -2حالت 
هاي بلانک هم در همچنین نمونه ،(n=2)بایست در دو تکرار  می

ها، هر اجرا شامل  گیري زهاسري از اند در یک. دو تکرار آنالیز شوند
 (nb)هاي روتین و دو نمونه بلانک  نمونه (n=2)تکرار دوبار

هاي روتین با کم کردن  غلظت به دست آمده براي نمونه. باشد می
در این حالت، . شود مقدار میانگین دو نمونه بلانک تصحیح می

برابر  ،2طبق شکل  ،LOD/LOQانحراف استاندارد براي محاسبه 
  :د شد باخواه

so
' =so

1
n

+
1
nb

=1
1
2

+
1
2

=1mg/kg 
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 ،گذاري صحهتکراري هنگام  گیري اندازه (m)از نتایج 
s،استانداردانحراف   .کنید محاسبهرا   

آیا نتایج هنگام استفاده 
روتین متد براي بلانک 

 شوند؟ تصحیح می

براي محاسبه  'sده محاسبه ش استاندارداز انحراف 
LOD  وLOQ استفاده کنید.  

s' = so√n s' =so 1n + 1nb  

 بله

  خیر

so:  ،انحراف استاندارد تخمینیm  نتیجه تک در غلظت صفر و یا نزدیک به غلظت صفر  
so

  LOQو  LODانحراف استاندارد استفاده شده براي محاسبه : '
n :آید گیري به دست می گزارش، که در آن هر تکرار با دنبال کردن کل روش اندازهگیري شده هنگام نتایج  تعداد مشاهدات تکراري معدل.  

nb: شود گیري محاسبه می گیري شده هنگامی که تصحیح بلانک طبق روش اندازه تعداد مشاهدات بلانک معدل.  
soمحاسبه انحراف استاندارد،  .2شکل 

فلوچارت با انحراف استاندارد آزمایشی،  .استفاده شود LOQو  LODبایست براي تخمین  که می '
so اینجا  در. هاي تکراري روي نمونه نزدیک به غلظت صفر، محاسبه می شود گیري شروع شده که تحت شرایط تکرارپذیري از نتایج اندازه

حیح بلانک ممکن است بر تص. اعمال خواهد شدیا تصحیح بلانک انجام نشده و یا تصحیح بلانک براي تمام نتایج مشخص شده در متد 
  .گذاري شده باشد اساس یک مشاهده بلانک تک یا بر اساس میانگین چندین مشاهده بلانک پایه

  LODتخمین  6.2.3
، LODگذاري، معمولا بیان مقدار تقریبی  براي اهداف صحه

شود،  ساز می یعنی سطحی که در آن تشخیص آنالیت مشکل
نشان داده شده در  »3s«بدین منظور رویکرد . کافی است

  .معمولاً کافی خواهد بود 2 خلاصهمرجع 
  

  
 وقتی که بحث تایید نظارتی یا انطباق با یک ویژگی مطرح

به  ،soبه خصوص در محاسبه درجات آزادي مرتبط با  باشد،
این رویکرد به طور کامل . باشد تري نیاز می رویکرد دقیق

  ه است و دیگر منابع توصیف شد [49]توسط آیوپاك 
براي  LODیا / جایی که مقدار بحرانی و. [51 ,50]
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بایست پایش شده و هر  گیري استفاده شوند، دقت می تصمیم
بایست مجددا محاسبه وقت که لازم باشد حدود نیز می

ها و مقررات مختلف ممکن است از رویکردهاي  بخش. شوند
شود  پیشنهاد می. استفاده کنند LODمختلف براي تخمین 

قرارداد استفاده شده هنگام گزارش حد تشخیص بیان که 
در غیاب هر گونه راهنماي سازمانی در مورد تخمین . شود

LOD توانند  می 2 خلاصه، رویکردهاي ارائه شده در مرجع
  .به عنوان راهنماي عمومی مورد استفاده قرار گیرند

  LOQتخمین  6.2.4
LOQ با عملکرد تواند  ترین سطح آنالیت است که می پایین

به اشکال  »عملکرد قابل قبول«(قابل قبول تعیین شود 
دقت، دقت و درستی شامل  ،در راهنماهاي مختلف مختلف،

با این حال، در ). [52] باشدمی گیري یا عدم قطعیت اندازه
در بیشتر قراردادها به صورت غلظت آنالیت  LOQعمل، 

s0)مطابق با انحراف استاندارد به دست آمده 
' در سطوح  (

مقدار پیش . شود ، محاسبه میkQپایین با ضرب در فاکتور 
، و اگر انحراف [49]است  10، رقم kQفرض آیوپاك براي 

هاي پایین ثابت باشد،  استاندارد به طور تقریبی در غلظت
 برابر 10%  ،(RSD)این ضریب با انحراف استاندارد نسبی 

ستفاده شده که نیز بعضی اوقات ا 6و  5ضرایب . خواهد شد
. [54 ,53]باشند  متناظر می%17و %20به ترتیب با مقادیر 

را مشاهده  [8]و دیگر مراجع  3 خلاصهدر این رابطه مرجع 
  .کنید

  (LOD)حد تشخیص . 2 خلاصهمرجع 
چه   ؟چه باید کرد

  ؟تعداد
ها  بایست از روي داده چه چیزي را می

  محاسبه و یا تعیین کرد؟
  پیشنهادات

(a هاي  هاي نمونه گیري هانداز
هاي فاقد  بلانک، یعنی ماتریکس

آنالیت قابل تشخیص را تکرار 
  .کنید

  یا
هاي  هاي نمونه گیري اندازه

هاي پایین  آزمایشی با غلظت
  .آنالیت را تکرار کنید

نتایج را حساب  soانحراف استاندارد،   10
  .کنید

so
 2با پیروي از فلوچارت شکل  soرا از  '

  .ب کنیدحسا

LOD  را به شکلLOD=3×so
حساب  '

  .کنید

  

(b هاي  هاي بلانک گیري اندازه
  .واکنشگررا تکرار کنید

  یا
هاي  هاي بلانک گیري اندازه

گذاري شده با  واکنشگر نشانه
هاي پایین آنالیت را تکرار  غلظت
  .کنید

  نتایج را حساب کنید soانحراف استاندارد،   10

so
 2با پیروي از فلوچارت شکل  soرا از  '

  .حساب کنید

LOD  را به شکلLOD=3×so
حساب  '

  .کنید

قابل قبول است، وقتی به دست  b)رویکرد 
هاي آزمایشی  هاي بلانک یا نمونه آوردن نمونه

  .پذیر نباشدهاي پایین امکان در غلظت
هاي واکنشگر وارد کل روش  وقتی بلانک

به طور مستقیم به گیري نشده و  اجرایی اندازه
دستگاه  LODدستگاه معرفی شوند، محاسبه، 

  .را نشان خواهد داد
  نکات

اي مثل کروماتوگرافی، جهت دستیابی به انحراف استاندارد غیرصفر براي نمونه آزمایشی حاوي غلظت  هاي تجزیه براي بعضی از تکنیک. 1
  .اري باشدگذ بسیار پایین یا بلانک واکنشگر، ممکن است نیاز به نشانه

  .بایست براي هر تعیین تکرار شود گیري می کل روش اجرایی اندازه. 2
غلظت متناظر  ،LODآنگاه  وقتی انحراف استاندارد در دامنه سیگنال بیان شود،. شود انحراف استاندارد در واحدهاي غلظت بیان می. 3

yB+3×soسیگنال بلانک، یعنی 
  .خواهد شد '
  .شده است آورده [5]در دامنه سیگنال در مرجع  LODاسبات توضیح مختصري از مح
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  (LOQ)حد تعیین کمی . 3 خلاصهمرجع 
چه   ؟چه باید کرد

  ؟تعداد
ها  بایست از روي داده چه چیزي را می

  محاسبه و یا تعیین کرد؟
  پیشنهادات

(a هاي  مونههاي ن گیري اندازه
ي فاقد ها بلانک، یعنی ماتریکس

یص را تکرار آنالیت قابل تشخ
  .کنید

  یا
هاي  هاي نمونه گیري اندازه

هاي پایین  آزمایشی با غلظت
  .آنالیت را تکرار کنید

نتایج را حساب  s0،انحراف استاندارد،   10
  .کنید

s0
 2با پیروي از فلوچارت شکل  s0را از  '

  .محاسبه کنید

 LOQ  را به شکلLOQ=kQ×s0
' 

  .محاسبه کنید

است، اما دیگر  10معمولاً  kQیب مقدار ضر
بر اساس قضایاي (نیز  6و  5مقادیر نظیر 

  .شوند معمولا استفاده می) »برازش هدف«

(b هاي  هاي بلانک گیري اندازه
  .واکنشگر را تکرار کنید

  یا
هاي  هاي بلانک گیري اندازه

گذاري شده با  واکنشگر نشانه
هاي پایین آنالیت را تکرار  غلظت
  .کنید

نتایج را حساب  s0نحراف استاندارد، ا  10
  .کنید

 s0
 2با پیروي از فلوچارت شکل  s0را از  '

  .محاسبه کنید

 LOQ  را به شکلLOQ=kQ×s0
' 

  .محاسبه کنید

قابل قبول است، هنگامی که  b)رویکرد 
هاي  هاي بلانک یا نمونه دسترسی به نمونه

  .باشد هاي پایین غیرممکن آزمایشی در غلظت
هاي واکنشگر وارد کل روش  وقتی بلانک

گیري نشده و به شکل مستقیم  اجرایی اندازه
 LOQبه دستگاه معرفی شوند، محاسبه، 

  .دستگاه را خواهد داد
  نکات

شامل هاي تجزیه، براي مثال، کروماتوگرافی، جهت دستیابی به انحراف استاندارد غیرصفر براي نمونه آزمایشی  براي بعضی تکنیک. 1
  .گذاري نیاز باشد غلظت بسیار پایین یا بلانک واکنشگر ممکن است به نشانه

  .بایست براي هر تعیین تکرار شود گیري می کل روش اجرایی اندازه. 2
  .شود انحراف استاندارد در واحدهاي غلظت بیان می. 3
  
  هاي اجرایی جایگزین روش 6.2.5

ا ر LOQو  LODهاي قبلی، رویکرد عمومی تخمین  بخش
هاي نزدیک صفر  غلظت بر اساس انحراف استاندارد نتایج در

شرایط تکرارپذیري به دست  کنند که تحتتوصیف می
رود،  اگر چه این رویکرد به طور گسترده به کار می. ندا آمده

انداردها و در است هاي اجرایی جایگزین دیگري نیز اما روش
  .شوندها مشاهده می پروتوکل

ارد، براي مثال جایی که مقادیر بلانک به طور در بعضی مو
کنند، شرایط دقت یر از روزي به روز دیگر تغییر میچشمگ

براي . شوند میانی به شرایط تکرارپذیري ترجیح داده می
هاي آزمایشی  مثال، چنانچه نتایج کنترل کیفیت براي نمونه

در سطوح غلظت پایین در دسترس باشند، انحراف استاندارد 
مورد استفاده  LOQو  LODتواند در تخمین  نتایج میاین 

جایی که انحراف استاندارد استفاده شده براي . قرار گیرد
تحت شرایط دقت میانی به دست  LOQو  LODمحاسبه 

نک نشان داده شده در آمده باشد، دیگر نیازي به تصحیح بلا
بنابراین انحراف استاندارد آزمایشی به . باشد، نمی2شکل 

آمده از کنترل کیفیت داخلی برابر با انحراف استاندارد دست 
so

استفاده خواهد  LOQو  LODباشد که براي محاسبه  می '
دهد که چطور  توضیح می ISO ،[46] 11843-2 .شد

LOD تواند به طور مستقیم از منحنی  دستگاه می
  .کالیبراسیون به دست آید

  LOQو  LODهاي  قابلیت اطمینان تخمین 6.2.5.1
تکرار اشاره  10بایست به این نکته توجه شود که حتی با  می

هاي  ، تخمین3 خلاصهو مرجع  2 خلاصهشده در مرجع 
بنابراین، تخمین . انحراف استاندارد ذاتا متغیر هستند

LOD/LOQ بایست  گذاري می به دست آمده هنگام صحه
 با این حال،. به عنوان یک مقدار شاخص در نظر گرفته شود

لازم باشد که خیلی ساده  LOD/LOQاگر تخمینی از 
هایی باشد که بالاي  هاي نمونه دهنده غلظت نشان

LOD/LOQ گیرند، این تخمین کافی خواهد بودقرار می .
هاي آزمایشگاهی شامل  رود نمونه جایی که انتظار می

بایست  نیز می LOD/LOQهاي پایین آنالیت باشند،  غلظت
  .شوندبه صورت منظم پایش 
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  توانایی تشخیص آنالیز کیفی 6.2.6
بندي مواد  شامل شناسایی یا طبقه) Dپیوست ( آنالیز کیفی،

آنالیت، به طور از  )برشِ( شجدایِاست که در یک غلظت 
براي . [55]منجر خواهد شد  »خیر«یا  »آري«مؤثر به پاسخ 

متدهاي کیفی، دقت برحسب انحراف استاندارد یا انحراف 
 هاينرخشکل  نشده و به جاي آن ازنسبی بیان استاندارد 

  .شودمی استفادهمثبت و منفی درست و غلط 

هاي گذاري، با تعریف نرخ در مطالعه صحهغلظت جدایش 
مثبت و منفی غلط در تعدادي از سطوح بالا و پایین غلظت 

جایی است جدایش حد . شودمیتعیین جدایش مورد انتظار 
براي مثال ( هاي بالاي حد غلظت هاي منفی غلط برايکه نرخ

 ،گذاريدر صحه. باشندمیپایین  ،)%5با احتمال بیان شده، 
در روش اجرایی مستند، ارزیابی  يپیشنهادجدایش حد 

  ).را ببینید 4 خلاصهو مرجع  4مثال (شود  می
  

یک متد کیفی با غلظت  جدایشبراي تعیین غلظت  .4مثال 
. سطح ده مشاهده ثبت شد ، در هر100μgL-1برابر با  جدایش

در برابر غلظت رسم شده و ) %به (نتایج مثبت منحنی پاسخ کسر 
که در آن آزمایش  ايآستانهبه کمک آن بررسی تعیین غلظت 

 با معیار نتایج منفی غلط. پذیر شد شود امکان غیرقابل اعتماد می
  .باشد می 130μgL-1و  100μgL-1بین  جدایش، غلظت 5%>

C (µg L-1)             منفی/ تعداد نتایج مثبت  
150    10/0 
130    10/0 
100    9/1 
75    5/5 
50    1/9 
20    0/10 
10    0/10 

  
  آنالیز کیفی (LOD)حد تشخیص . 4 خلاصهمرجع 

  ها محاسبه و یا تعیین کرد؟ بایست از روي داده چه چیزي را می  ؟چه تعداد  ؟باید کرد چه
گذاري شده با  شانههاي نمونه ن بلانک

ي از سطوح غلظت  آنالیت را در گستره
  .گیري کنید به شکل تصادفی اندازه

بایست یک منحنی پاسخ درصد نتایج مثبت و منفی در برابر غلظت ایجاد  می  10
اي که در آن آزمایش غیرقابل اعتماد  شده و از طریق آن تعیین غلظت آستانه

  .پذیر خواهد شد شود امکان می
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  ي کاري گستره 6.3
  تعریف 6.3.1
اي است که در آن، متد به نتایجی با  بازه 1»ي کاري گستره«

انتهاي پایینی . شود عدم قطعیت قابل قبول منجر می
. شود ، محدود میLOQي کاري با حد تعیین کمی  گستره

شود  میهایی تعریف ي کاري با غلظت انتهاي بالایی گستره
اي دیده  هاي معناداري در حساسیت تجزیه نظمی که در آن بی

باشد که در مقادیر  مثالی از این وضعیت اثر سکو می. شود می
  .شود مشاهده می UV/VISسنجی  جذب بالا در طیف

  گذاري ملاحظات مطالعه صحه 6.3.2
بایست در دامنه  گذاري شده می ي کاري متد صحه گستره

را  A ،A.5پیوست (ایی مستند بیان شود کاربرد روش اجر
در این متد استفاده امکان گذاري، تأیید  هنگام صحه). ببینید
ي کاري، لازم  به منظور ارزیابی گستره. است الزامی، گستره

است تا آزمایشگاه، خطی بودن متد و روش اجرایی 
نظر داشته  مدکالیبراسیون پیشنهادي ارائه شده در متد را 

  .باشد
  ي کاري دستگاه و متد گستره 6.3.3

آزمایشی دریافت شده در  هايبسیاري از متدها بر نمونه
که قبل از )  نمونه آزمایشگاهی(آزمایشگاه متکی هستند 

  گیرنده و ثبت سیگنال،  ها به دستگاه اندازهمعرفی آن
) سازي هضم، استخراج، رقیق(بایست عملیات فرآوري می

ي کاري وجود  این موارد دو گسترهدر . ها انجام شودروي آن
 ي کاري متد در دامنه کاربرد متد گستره. خواهد داشت

که به غلظت نمونه ) A، پیوست A.5براي مثال، بخش (
 mgkg-1براي مثال، به شکل  است، وآزمایشگاهی مرتبط 

ي کاري  گستره و دیگري ،شود نمونه آزمایشی جامد بیان می
ه آزمایشی فرآوري شده و بر اساس غلظت نمونکه دستگاه 

در  mgL-1براي مثال (گیري  معرفی شده به دستگاه اندازه
مثالی از . شود تعریف می) یک محلول پس از استخراج نمونه

ارائه شده که در آن  A3ي کاري دستگاه در شکل  گستره
هاي استانداردهاي کالیبراسیون در برابر سیگنال  غلظت

ي کاري متد در شکل  گسترهمثالی از . شوند دستگاه رسم می
B3 هاي نمونه آزمایشی معلوم در  ارائه شده که در آن غلظت

غلظت . شوند گیري شده رسم می برابر غلظت اندازه
اي است که با به کار بردن روش  گیري شده، نتیجه اندازه

و استفاده از دستگاه ) شامل تهیه نمونه(گیري  اجرایی اندازه
  .آید مکتوب به دست میکالیبره شده بر اساس متد 

                                                             
1 .VIM  کنداستفاده می» بازه کاري«یا » گیريبازه اندازه«از واژه.  

ي کاري دستگاه و هم  گذاري، هم گستره در جریان صحه
هاي مربوط  داده. دنبایست ارزیابی شو ي کاري متد می گستره

. شوند ي کاري اغلب هنگام توسعه متد تولید می به گستره
گذاري کافی  ها در گزارش صحه موارد، ارائه داده گونه در این

  .خواهد بود
  ي کاري دستگاه ابی گسترهارزی 6.3.4

ي کاري  و انتهاي بالایی گستره LOQپاسخ دستگاه بین 
و  ده خطیخطی، خمیکاملاً ي معلوم  دستگاه، از یک رابطه

این  i)گذاري لازم است تا  هنگام صحه. کند غیره تبعیت می
ي کاري  نشان داده شود که گستره ii)رابطه تأیید شود، 

دامنه کاربرد متد سازگار است و  دستگاه با بازه بیان شده در
(iii  تصدیق و بررسی شود که روش اجرایی کالیبراسیون

کافی و ) اي اي، براکتینگ یا چندنقطه نقطه تک(دستگاه 
  .باشد کارآمد می

اري ي ک به منظور بررسی گسترهها  براي رسم سیگنال
بایست از استانداردهاي  ، میدستگاه و تأیید برازندگی هدف

که با ضریب استفاده شود یون با پهناي غلظتی کالیبراس
ي غلظت مورد انتظار  از گستره %20±و یا حتی  ±10%

براي  ).را ببینید 1، مرحله 5 خلاصهمرجع (کنند تجاوز می
تا  0.8به  %20±، مقدار 100mgL-1-1ي  گستره

120mgL-1 بایست به  هاي انتخابی می غلظت. کند اشاره می
ارزیابی اولیه . د گستره جاي بگیرندطور یکنواخت در امتدا

ي کاري با بررسی چشمی منحنی پاسخ انجام  گستره
ي غلظت و پاسخ دستگاه  تعیین رابطه ،مرحله بعدي. شود می

هاي رگرسیون و منحنی مانده براي  به کمک بررسی آماره
مرجع (باشد  می) براي مثال، خطی، درجه دوم(مدل انتخابی 

ارزیابی ممکن است شامل ). ینیدرا بب 2، مرحله 5 خلاصه
» نیکویی برازش«هاي  معیارهاي آماري خاص، نظیر آزمون

هاي  گر از منحنی پاسخ و آماره تجزیه. باشدنیز  [57 ,56]
ي کاري دستگاه،  تأییدکننده به دست آمده از گستره

تواند ارزیابی کند که آیا روش اجرایی کالیبراسیون  می
روش . باشد یا خیر میپیشنهاد شده در متد مناسب 

ي کاري متد، باز هم بیشتر  کالیبراسیون با برآورد گستره
  .شود ارزیابی می
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، »ي خطی گستره«، »ي کاري گستره«هاي عملکردي  ویژگی. مثال نوعی منحنی پاسخ به دست آمده با یک متد دستگاهی A) .3شکل 

گیري که در  مثال نوعی منحنی به دست آمده با روش اجرایی اندازه B) .شوند شناسایی می »LOQ«و  »LOD«، »اي حساسیت تجزیه«
  .شود گیري شده رسم می آن غلظت نمونه آزمایشی در برابر غلظت اندازه

  ي کاري متد ارزیابی گستره 6.3.5
بایست  می) 1ي کاري متد  به منظور ارزیابی گستره

ونه در هاي نم هاي معلوم و بلانک هایی با غلظت نمونه
بایست وارد  هاي استفاده شده می نمونه) 2دسترس باشند، 

هاي  هاي نمونه غلظت) 3گیري شوند،  کل روش اجرایی اندازه
ي مورد نظر را پوشش  بایست ترجیحاً کل گستره مختلف می
بایست بر اساس روش اجرایی  دستگاه می) 4دهند و 

گیري  زهنتیجه اندا. کالیبراسیون پیشنهاد شده کالیبره شود
براي هر نمونه آزمایشی بر اساس روش اجرایی مکتوب 

. شود ، محاسبه می)را ببینید 5 خلاصهدر مرجع  3بخش (
هاي معلوم  ها و در برابر غلظتyاین مقادیر بر روي محور 

ي  گستره. شوند رسم می B3همانند شکل ) xمحور (ها  نمونه
بی کاري متد و خطی بودن با بررسی چشمی منحنی ارزیا

ها و منحنی مانده به دست آمده از رگرسیون  شده و با آماره
  .شود خطی تأیید می
هاي به دست آمده از مطالعات  ي کاري با داده ارزیابی گستره

نیز ) را ببینید 6.6.2.1و  6.5.2هاي  بخش(بایاس و دقت 
هاي  د، البته به شرطی که این مطالعات غلظتشو تأیید می

  .متد را پوشش دهند ي کاري کل گستره
ایجاد هاي غیرخطی  توانند پاسخ ها می که مزاحمت از آنجا

ممکن نیز بازیابی آنالیت / و توانایی متد براي استخراج کنند
براي هر لذا  ،است بسته به ماتریکس نمونه تغییر کند

بایست می ،ماتریکس پوشش داده شده در دامنه کاري متد
  .د شودایجا ايجداگانهي کاري  گستره
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  ي خطی و کاري گستره. 5 خلاصهمرجع 
چه   ؟چه باید کرد

  ؟ادتعد
ها  بایست از روي داده چه چیزي را می

  محاسبه و یا تعیین کرد؟
  پیشنهادات

هاي  بلانک و استاندارد) 1
 6-10کالیبراسیون را در 

غلظت که به طور یکنواخت 
ي مورد  گسترهدر فضاي بین 

  گیرند را  جاي می نظر
  .گیري کنیداندازه

رسم ) xمحور (را در برابر غلظت  )yمحور (پاسخ   1
  .یدکن

هاي بالا و پایین ي خطی تقریبی و مرز گستره
ي کاري دستگاه را به صورت چشمی  گستره

  .بررسی کنید
  .بروید 2بعد به مرحله 

منجر به تأیید چشمی این نکته خواهد شد 
ي کاري دستگاه خطی است  که آیا گستره

  .یا خیر
وقتی که سیگنال به طور مستقیم با : نکته

مثال، هنگام  غلظت متناسب نباشد، براي
متر یا دیگر الکترودهاي  pHکار با 

گزین یا متدهاي ایمنی سنجی، قبل از  یون
بایست تبدیل مقادیر  ارزیابی خطی بودن می

  .گیري شده انجام شود اندازه
بلانک به علاوه ) 2

هاي کالیبراسیون  استاندارد
 6-10مرتبه در  3تا  2را 

غلظت که به طور یکنواخت 
قرار  ي خطی گسترهدر 
گیري  گیرند را اندازه می

  .کنید

رسم ) xمحور (را در برابر غلظت ) yمحور (پاسخ   1
هاي انحرافی که  به صورت چشمی داده. کنید

ممکن است در رگرسیون منعکس نشده باشند را 
  .بررسی کنید

ها  مانده. آماره رگرسیون مناسب را حساب کنید
 yاختلاف بین مقدار (را محاسبه و رسم کنید 

محاسبه شده که با خط  yمشاهده شده و مقدار 
). شود بینی می پیش xراست براي هر مقدار 
ها اطراف صفر خطی بودن را  توزیع تصادفی مانده

روندهاي سیستماتیک به غیرخطی . کند تأیید می
بودن یا تغییر در واریانس با سطح اشاره 

  .کنند می

این مرحله براي آزمایش خطی بودن 
ي و به خصوص جایی که متد ي کار گستره

کند،  اي استفاده می از کالیبراسیون دونقطه
  .لازم است

اگر انحراف استاندارد با غلظت متناسب 
باشد، آنگاه به جاي استفاده از رگرسیون 
خطی ناموزون ساده، استفاده از محاسبه 

  .شود رگرسیون موزون در نظر گرفته می
 حذف یک داده انحرافی بدون بررسی اولیه

هاي بعدي  گیري و استفاده آن در اندازه
  .هاي نزدیک، کاري نامطمئن است غلظت

براي کالیبراسیون دستگاهی بهتر است در 
بعضی شرایط یک منحنی غیرخطی به 

ها  آنگاه تعداد نمونه. ها برازانده شود داده
معمولاً توابع بالاتر . بایست افزایش یابندمی

  .شوند ي دوم پیشنهاد نمی از درجه
دستگاه را بر اساس روش ) 3

اجرایی کالیبراسیون 
بر . پیشنهادي کالیبره کنید

اساس متد مکتوب، بلانک 
به علاوه مواد مرجع یا 

هاي نمونه  بلانک
 2- 3گذاري شده را  نشانه

غلظت که  6-10مرتبه در 
به طور یکنواخت در 

ي مورد نظر قرار  گستره
گیري  را اندازه گیرند می

 .کنید

را در برابر ) yمحور (گیري شده  ندازهغلظت ا  1
  . رسم کنید) xمحور (هاي آزمایشی  غلظت نمونه

هاي بالا و پایین ي خطی تقریبی و مرز گستره
ي کاري دستگاه را به صورت چشمی  گستره

آماره رگرسیون مناسب را حساب . بررسی کنید
اختلاف (ها را محاسبه و رسم کنید  مانده. کنید

محاسبه  yده شده و مقدار مشاه yبین مقدار 
 xشده که با خط راست براي هر مقدار 

ها  توزیع تصادفی مانده). شود بینی می پیش
. کند اطراف صفر خطی بودن را تأیید می

روندهاي سیستماتیک به غیرخطی بودن یا تغییر 
  .کنند در واریانس با سطح اشاره می

ي  که آیا گستره این مرحله براي ارزیابی این
هی پیشنهاد شده و روش اجرایی دستگا

باشند یا  کالیبراسیون براي هدف برازنده می
  .خیر، لازم است

ي  اگر از مطالعات دقت و بایاس که گستره
هایی در  داده دهند، مورد نظر را پوشش می

دسترس باشند، ممکن است دیگر نیازي به 
  .ي کاري متد جداگانه نباشد مطالعه گستره
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  ايحساسیت تجزیه 6.4
  تعریف 6.4.1

تغییر در پاسخ دستگاه است که با تغییر  اي، حساسیت تجزیه
، )براي مثال، غلظت آنالیت(گیري شده  در کمیت اندازه

در اینجا  .مطابقت دارد [18 ,7]یعنی گرادیان منحنی پاسخ 
خاطر مشابهت آن با ه ب »اي تجزیه«استفاده از پسوند 

استفاده شده در آزمایشگاه  »حساسیت تشخیصی« اصطلاح
گاهی اوقات، . [43]شود  تشخیص طبی، پیشنهاد می

براي اشاره به حد تشخیص استفاده  »حساسیت«اصطلاح 
  .شود توصیه نمی VIMاگر چه استفاده آن در  شود، می

  کاربردها 6.4.2
و مهم  ویژهعملکردي  مشخصهاي فقط یک  حساسیت تجزیه

در رابطه با آن دیگر نیز ل دو کاربرد مفید حداق نیست و
  :وجود دارد

. اي تئوري معلوم است گاهی اوقات حساسیت تجزیه .1
گزین رفتار نرنستی از خود  بسیاري از الکترودهاي یون

دهند، براي مثال، سیگنال به دست آمده از یک  نشان می
رود به شکل  الکترود شیشه سالم که انتظار می

59mV/pH تغییر کند.  

گیري اسپکتروفتومتري، مقدار  هاي اندازه در سیستم .2
لذا . بینی شود تواند از قانون بیرـ لامبرت پیش جذب می

توان براي بازبینی عملکرد دستگاه  بعضی اوقات از آن می
  .[58]استفاده کرد نیز و استانداردها 

  درستی 6.5
  گیري توصیف کیفیت اندازهواژگان  6.5.1

از سه ویژگی عملکردي درستی، دقت و در این راهنما، ما 
عدم قطعیت براي توصیف کیفیت نتایج به دست آمده از 

با این حال، دانشمندان اغلب از . کنیم متد، استفاده می
تصادفی، سیستماتیک و (مفاهیم مختلفی نظیر انواع خطاها 

و عدم قطعیت ) درستی و دقت(، صحت )خطاهاي درشت
ن مفاهیم داراي معناي کیفی و بعضی از ای. کنند استفاده می

ها،  با گذشت سال. باشند بعضی دیگر داراي معناي کمی می
هاي جدید معرفی  ها و تعاریف تغییر کرده و اصطلاح اصطلاح

هاي متفاوت خود  هاي مختلف، واژه به علاوه، بخش. اند شده
هاي زیادي  ها به سردرگمیدهند که همه آن را ترجیح می

ها را نشان داده و  بین واژه  ، ارتباط4شکل . اند منجر شده
و راهنماي یوراکم در باره  VIM [7]جزئیات بیشتر در 

  .ارائه شده است [8]شناسی  واژه

  
، )[59]بر پایه کار مندیتو و همکاران (گیري  بین بعضی مفاهیم پایه استفاده شده براي توصیف کیفیت نتایج اندازه  تصویر، ارتباط .4ل شک
 ubias، تصحیحی را براي بایاس معلوم فرض کرده و عدم قطعیت تصحیح بایاس GUM [21]برآورد عدم قطعیت بر اساس . دهدنشان میرا 

هم مفهوم صحت و هم . شود نشان داده می »بایاس«چین زیر مستطیل  این موضوع با فلش نقطه. شود هایی گنجانده میدر عدم قطعیت ن
  در ) ها اشتباه( »خطاهاي درشت«ها بر اساس روش اجرایی مستند انجام شده و اثرات  گیري کند که اندازه مفهوم عدم قطعیت فرض می

  .نشده است لحاظها آن

 خطاي سیستماتیک

 )کل(خطا 

 دقت خطاي تصادفی

 صحت

 بایاس درستی

 عدم قطعیت

، s(معیارهاي پراکندگی 
RSD تحت شرایط ویژه...) و 

 معیار کمی توصیف کیفی نوع خطا

ubias 
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گیري، نزدیکی یک نتیجه تک به یک مقدار  اندازه »صحت«
را  VIM ،2.13براي تعریف دقیق ( [48 ,29] 1مرجع

گذاري متد، صحت نتایج را با  صحه. کند را بیان می) ینیدبب
بررسی اثرات تصادفی و سیستماتیک روي نتایج تک بررسی 

و  »درستی«بنابراین صحت معمولا، به صورت مؤلفه . کند می
به علاوه، بیان عمومی صحت که . شود مطالعه می »دقت«

 »گیري عدم قطعیت اندازه«شود،  بیش از پیش مطرح می
ارزیابی درستی در . کند که یک رقم تک را فراهم می است

 6.6شود، در حالی که دقت در بخش  قسمت زیر توصیف می
  . شود بحث می 6.7و عدم قطعیت در بخش 

گیري، میزان نزدیکی میانگین تعداد  اندازه »درستی«
را به مقدار مرجع بیان ) تولید شده با متد(از نتایج  شمار بی
 گیري وجود ندارد، شمار اندازه که امکان بیاز آنجا . کندمی

توانیم  با این حال، می. گیري شود تواند اندازه لذا درستی نمی
این ارزیابی . یک ارزیابی عملی از درستی داشته باشیم

  .شود بیان می »بایاس«معمولا، به صورت کمی و بر اساس 
  بایاستعیین  6.5.2

متد نامزد  (x)تعیین عملی بایاس به مقایسه میانگین نتایج 
سه رویکرد . متکی است 1(xref)با مقدار مرجع مناسب 

هاي  آزمایش b)آنالیز مواد مرجع،  a): عمومی وجود دارد
  گذاري شده و  هاي نشانه بازیابی با استفاده از نمونه

(c خلاصهمرجع  ،مقایسه نتایج به دست آمده با دیگر متدها 
بایست دامنه کاربرد متد را  مطالعات بایاس می. را ببینید 6

ها و یا سطوح پوشش داده و ممکن است به آنالیز انواع نمونه
لذا براي تعیین آن ممکن است به . آنالیت مختلف نیاز باشد

  .ترکیبی از رویکردهاي مختلف نیاز باشد
  تواند در جملات مطلق بایاس می

b=x-xref ) 1معادله(                        
  یا جملات نسبی به درصد

b (%)= x-xref

xref
)2معادله (            100×  

  یا به صورت درصد نسبی بازیابی نشانه 

R'(%)=
x'-x

xspike
)3معادله (        100×  

  . بیان شود
غلظت  xspikeدار و  ه، مقدار میانگین نمونه نشان'xدر اینجا 

هاي  با این حال، در بعضی از بخش .باشد افزوده شده می

                                                             
مقدار واقعی «یا » مقدار واقعی«مقدار مرجع را گاهی اوقات . 1

  .نامند یم» قراردادي

بازیابی «(گیري تجزیه، از درصد بازیابی نسبی  اندازه
  .[60]شود  نیز استفاده می) »ظاهري

R(%)= x
xref

)4معادله (                    100×  

 ، میانگین وRMجهت تعیین بایاس با استفاده از یک 
هاي تکراري تعیین  گیري سري از اندازه انحراف استاندارد یک

. شوند مقایسه می RMشده و نتایج با مقدار ویژگی اسمی 
RM دار با مقادیر  آل، یک ماده مرجع ماتریکس گواهی ایده

 .باشد هاي آزمایشی مورد نظر می ویژگی نزدیک به نمونه
CRMردیابی  ها، عموما به خاطر فراهم آوردن مقادیر قابل

همچنین یادآوري این نکته . [62 ,61]شوند  پذیرفته می
خاص  RMگذاري، یک  مهم است که هنگام مطالعه صحه

براي مثال، . بایست براي یک هدف، استفاده شود تنها می
RMبایست  شود، نمی ي که براي کالیبراسیون استفاده می

  .براي ارزیابی بایاس استفاده شود
ها و توجه به انواع زیاد نمونه ها، باRMپذیري  دسترس

شویم،  ها مواجه میها با آن هایی که در آزمایشگاه آنالیت
براي محدود است، با این حال مهم است که ماده انتخابی 

چنانچه هنگام تعیین ویژگی . باشد استفاده مورد نظر مناسب
ماده، هدف روش تهیه نمونه، ارائه غلظت کل آنالیت نبوده و 

استخراج شده تحت شرایط خاص مدنظر باشد،  تنها مقدار
نیز ضروري  RMآنگاه ممکن است چگونگی تعیین ویژگی 

  .باشد
دار  بایست از یک ماده گواهی نظارتی می هايبراي کار

صورت دسترسی، از یک ماتریکس مشابه  مرتبط، و در
براي متدهایی که به شکل . آل استفاده شود ایده

شوند،  مانی استفاده میمدت در کار درون ساز طولانی
توان از یک ماده درون سازمانی پایدار براي پایش بایاس  می

بایست از  استفاده کرد، هر چند که در ارزیابی اولیه حتما می
  .استفاده شود CRMیک 

توان از مطالعات بازیابی هاي مناسب، میRMدر غیاب 
براي ارائه شاخصی از سطح ) گذاري هاي نشانه آزمایش(

  به ها ممکن است  آنالیت. احتمالی استفاده کرد بایاس
هاي مختلف در نمونه حاضر بوده و بعضی اوقات فقط شکل

. گر مهم هستند ها براي تجزیهاشکال خاصی از آنالیت
آگاهانه براي شکل خاصی از  بنابراین، متد ممکن است،

ناتوانی در تعیین بخشی از آنالیت . آنالیت طراحی شده باشد
کننده مشکل م آنالیت حاضر، ممکن است منعکسو یا تما

یی متد براي تشخیص تمام آلذا، ارزیابی کار. ذاتی متد باشد
  .[63 ,60] هاي حاضر لازم استآنالیت
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از آنجا که معمولاً معلوم نیست چه مقدار از آنالیت خاص در 
یک بخش آزمایشی حاضر است، لذا تاحدي اطمینان از 

در استخراج آنالیت از ماتریکس اینکه متد تا چه اندازه 
یک راه براي تعیین کارایی . یکسان موفق بوده، مشکل است

هاي آزمایشی با آنالیت در  گذاري بخش استخراج، نشانه
هاي آزمایشی  هاي مختلف و سپس استخراج بخش غلظت
  .باشد گیري غلظت آنالیت می گذاري شده و اندازه نشانه

مکن است آنالیت وارد مشکل ذاتی این روش آن است که م
شده به بخش آزمایشی با همان قدرتی که آنالیت در حالت 

شود، به آن  طبیعی به ماتریکس بخش آزمایشی متصل می
متصل نشود، که در این حالت، تکنیک به شکل 

یی استخراج بالا منجر خواهد ثر کارآاي به ا بینانه غیرواقع
  .شد

ج متد نامزد با نتایج ارزیابی بایاس ممکن است با مقایسه نتای
دو نوع متد . پذیر باشد به دست آمده از متد جایگزین امکان

مورد اول، متد مرجع یا متدي . عمومی جایگزین وجود دارد
است که در حال حاضر به شکل روتین در آزمایشگاه 

مقدار «هدف متد مرجع، فراهم نمودن . شود استفاده می
شونده بوده و  گیري هبراي ویژگی انداز »مرجع پذیرفته شده

ها عموماً به نتایجی منجر خواهد شد که عدم قطعیت آن
متد «نوع خاص متد مرجع، . باشد کوچکتر از متد نامزد می

شود که هدف مورد دوم، زمانی مطرح می .است 1»اولیه
گذاري، اثبات این موضوع باشد که متد نامزد، نتایجی  صحه

در اینجا، . باشند می دهد که معادل با نتایج متد فعلی می
هدف بیان این نکته است که بایاس معناداري در ارتباط با 

گرچه این متد ممکن است خود داراي (نتایج متد فعلی 
  .وجود ندارد) بایاس باشد

در هر دو حالت، نتایج به دست آمده از متدهاي جایگزین و 
. شوند هاي یکسان، مقایسه می نامزد، براي نمونه یا نمونه

هاي درون سازمانی و یا خیلی RMممکن است ) ها(نهنمو
مزیت این رویکرد آن . هاي آزمایشی نوعی باشند ساده، نمونه

باشند، چرا که  CRMاست که دیگر لازم نیست مواد حتما 
بنابراین متد . کند متد جایگزین مقدار مرجع را فراهم می

هایی  که نماینده نمونه »واقعی«هاي  تواند روي نمونه می

                                                             
شناسی  اندازه  متدي است که داراي بالاترین کیفیت: متد اولیه. 1

توصیف  SIبوده و اجراي آن به طور کامل بر اساس واحدهاي 
 استانداردضمناً نتایج آن نیز بدون ارجاع به . شوند شده و درك می

ي معادل آن  واژه. (CCQM) شوند پذیرفته می با کمیت یکسان،
 »مرجع اولیه گیري اندازهروش «) ببینید [7]ر را د VIM )2.8در 
  .باشد می

شوند،  هستند که به شکل روتین در آزمایشگاه مشاهده می
  .آزمایش شود
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  درستی. 6 خلاصهمرجع 
چه   ؟چه باید کرد

  ؟تعداد
ها  بایست از روي داده چه چیزي را می

  محاسبه و یا تعیین کرد؟
  پیشنهادات

(a RM  را با استفاده از متد
  .گیري کنید نامزد اندازه

 xrefدار مرجعرا با مق xمقدار میانگین   10
، درصد b بایاس،. مقایسه کنید RMبراي 

یا درصد نسبی بازیابی  (%)bنسبی بایاس 
  .را محاسبه کنید )بازیابی ظاهري(

b=x-xref 

b (%)=
x-xref

xref
×100 

R(%)=
x

xref
×100 

با لحاظ کردن اثر بایاس متد و این روش 
  .کند را ارائه میبایاس آزمایشگاه، میزان بایاس 

(b هاي ماتریکس یا  بلانک
و   هاي آزمایشی فاقد نشانه نمونه
گذاري شده با آنالیت مورد  نشانه

ها  اي از غلظترا در گستره نظر
  .گیري کنید اندازه

گذاري شده  اختلاف بین مقدار نشانه  10
با غلظت  xو مقدار میانگین  'xمیانگین 

درصد . ایسه کنیدرا مق xspikeافزوده شده 
را در  (%)'Rنسبی بازیابی نشانه 

  .هاي مختلف محاسبه کنید غلظت

R'(%)=
x'-x
xspike

×100 

براي ارزیابی بازیابی خالص نشانه افزوده شده، 
بایست با  گذاري شده می هاي نشانه نمونه

  .نمونه یکسان فاقد نشانه مقایسه شوند
گذاري  هاي نشانه نههاي ناشی از نمو بازیابی

هاي ماتریکس، معمولاً در  شده یا بلانک
ها هاي روتینی که در آن مقایسه با نمونه

، بهتر چسبیدهبه ماتریکس  ترآنالیت محکم
  .هستند

(c  نمونهRM / آزمایشی را با
و متد  نامزداستفاده از متد 
 .گیري کنید جایگزین اندازه

 xrefیانگین را با مقدار م xمقدار میانگین   10
هاي انجام شده با استفاده از  گیري اندازه

یا  bبایاس . متد جایگزین مقایسه کنید
یا درصد بازیابی  (%)bدرصد نسبی بایاس 

  .را محاسبه کنید )بازیابی ظاهري(نسبی 

b=x-xref 

b (%)=
x-xref

xref
×100 

R(%)=
x

xref
×100 

یاس را نسبت به متد جایگزین میزانی از با
متد جایگزین ممکن است متد . کند ارائه می

یا اگر هدف جایگزینی یک متد  ،مرجع باشد
عملکرد معادل با متد دیگر باشد، لازم است تا 

  .، نشان داده شودمتد فعلی آزمایشگاه
متد جایگزین ممکن است خود داراي بایاس 

لق باشد که در این حالت، آزمایش، میزان مط
  .دادنخواهد  به مادرستی را 

ها و سطوح غلظت  بایست تعداد ماتریکس بایاس ممکن است با ماتریکس و سطح غلظت تغییر کند، و این بدان معنی است که می: هنکت
  .بیان شوند گذاري صحهآزمایشی در طرح 
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  هاي بایاس گیري تفسیر اندازه 6.5.3
بایاس «و  »بایاس متد«هاي  نام، دو مؤلفه بایاس به 5شکل 

  .دهد نشان می را »آزمایشگاه
که کدام آزمایشگاه از آن  بایاس متد، بدون توجه به این

کند، از خطاهاي سیستماتیک ذاتی متد ناشی  استفاده می
بایاس آزمایشگاه از خطاهاي سیستماتیک اضافی . شود می

گاه آزمایش. شود خاص آن آزمایشگاه و تفسیر متد ناشی می
ناشی از این دو منبع را ) کل(تواند بایاس مرکب  فقط می

  .تخمین بزند
با این حال، در بازبینی بایاس براي هدف خاص، آگاهی از 

بعضی از  براي مثال، در. قراردادهاي اجرایی مهم است
کاربردهاي غذایی، حدود نظارتی بر اساس نتایج به دست 

یف شده به شکل تعر«(آمده از متد استاندارد تجربی خاص 
طبق تعریف، بایاس متد براي . شوند تنظیم می) »عملیاتی

از در این حالت، . صفر است »تجربی«گیري  هاي اندازه روش
پوشی  چشم) را ببینید 5شکل (بایاس حاصل از متد خاص 

ها با  شناسی با دیگر آزمایشگاه پذیري اندازه شده و مقایسه
در این . اهد بوداستفاده از متد یکسان، سهم اصلی خو

آل با  بایست بایاس را به طور ایده وضعیت، آزمایشگاه می
دار و به کمک متد تجربی یا  استفاده از مواد مرجع گواهی

نظارتی خاص تعیین کند، در هر حالت، راهنماي معمول 
. بایست به کار گرفته شود بازبینی و تفسیر بایاس نیز می

، یا نیاز به اطلاعات جایی که مواد مرجع در دسترس نباشند
تواند از مواد جایگزین استفاده  اضافی باشد، آزمایشگاه می

 آشکار هايبایست تفاوتکرده و هنگام تفسیر نتایج نیز می
ي مورد استفاده براي )ها(بین متد تحت بررسی و متد

  .رسیدن به مقدار مرجع را مدنظر داشته باشد
آنالیت یکسان اي خاص،  جهت برآورده نمودن الزام تجزیه

گیري متفاوت در  تواند با استفاده از ابزارهاي اندازه می
در این . گیري شود هاي متعدد در همان سازمان اندازه مکان

مورد، منابع پیچیده و زیاد بایاس از درون سازمان ناشی 
تواند  در این وضعیت معمول و پیچیده، سازمان می. شوند می

دهنده تمام  ي پوشش براي تخمین عدم قطعیت نماینده
هاي اجرایی را براي هر کاربرد ایجاد  ابزارها، روش/ ها مکان
شود که همانند  در اینجا ترجیحاً از موادي استفاده می. کند

گیري بوده و داراي خواص یکسان، از  هاي هدف اندازه نمونه
آنالیز مؤلفه واریانس  .جمله ماتریکس نمونه یکسان باشند

ایی علل اصلی تغییر در عدم قطعیت تواند براي شناس می
گیري کل استفاده شود، بدین ترتیب امکان اقدام  اندازه

سازمان برآورده مجموعه ها در  متعاقب جهت کاستن تفاوت
  .خواهد شد

بایست بر  با این حال در بیشتر موارد، پذیرش بایاس می
ها، مواد RMگیري شده در برابر  اساس بایاس کل اندازه

متدهاي مرجع مناسب و با در نظر گرفتن دقت  دار و نشانه
مورد نیاز در متد و عدم قطعیت مقادیر مرجع و صحت 

هاي  در این رابطه آزمون. گیري شود ، تصمیماستفاده نهایی
  .[65 ,64]شوند  معناداري آماري پیشنهاد می

  
  .بایاس کل، شامل بایاس متد و بایاس آزمایشگاهی .5شکل 

  .شوداما در واقعیت این حالت همیشه مشاهده نمی. کنند جا بایاس متد و بایاس آزمایشگاه در یک جهت عمل میدر این: نکته
  

 بایاس کل

 بایاس متد هبایاس آزمایشگا

  میانگین 
 بین آزمایشگاهی

  گیري شدهمقدار اندازه مقدار مرجع
 )میانگین آزمایشگاه(
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  دقت 6.6
  تکرار 6.6.1

هاي قابل اعتماد از  دن به تخمینبراي رسی ،تکرار
ضروري  ،هاي عملکردي متد، نظیر دقت و بایاس مشخصه

ست طوري بای هاي آنالیز تکراري می آزمایش. باشد می
طراحی شوند که تمام تغییرات شرایط عملیاتی که انتظار 

ها رود هنگام استفاده روتین متد به وجود آیند، در آن می
بایست تعیین تغییرپذیري نوعی  هدف می. لحاظ شده باشند

  .و نه تغییرپذیري حداقل باشد
  شرایط دقت 6.6.2

کدیگر ، میزان نزدیکی نتایج به ی)گیري دقت اندازه(دقت 
معمولاً بر حسب پارامترهاي آماري که  و [29 ,7]است 

کنند و نوعاً به شکل انحراف  پراکندگی نتایج را توصیف می
هاي  گیري نتایج اندازه )یا انحراف استاندارد نسبی(استاندارد 

تکراري روي یک ماده مناسب تحت شرایط معین، بیان 
گیري  تصمیمگیري،  جنبه مهم ارزیابی دقت اندازه. شود می

شرایط، نوع تخمین دقت به  .است »شرایط معین«درباره 
  .کند دست آمده را تعیین می

 »گیري تجدیدپذیري اندازه«و  »گیري تکرارپذیري اندازه«
توانند به دست  بیانگر دو میزان اکستریم دقت هستند که می

، )ISOبراي مثال، متدهاي (معمولا متدهاي استاندارد . آیند
هاي تکرارپذیري و  کاربرد داشته باشد، شامل دادههر جا که 

  . باشند تجدیدپذیري نیز می
رود کوچکترین تغییر در نتایج را  تکرارپذیري، که انتظار می

گر و با  گیري از سوي یک تجزیه ارائه کند، هنگامی که اندازه
استفاده از تجهیزات یکسان در مقیاس زمانی کوتاه انجام 

  1.رپذیري در نتایج استشود، معیاري از تغیی
رود بزرگترین تغییر در نتایج را  تجدیدپذیري، که انتظار می

ها  ارائه دهد، معیاري از تغییرپذیري نتایج بین آزمایشگاه
  2.است

وجود دارد  »میانی) گیري اندازه(دقت «بین این دو اکستریم، 
ها در یک آزمایشگاه تک و تحت  گیري که هنگامی که اندازه

شوند،  ییرپذیرتر از شرایط تکرارپذیري انجام شرایط تغ
بایست شرایط  می. کند تخمینی از تغییر در نتایج را ارائه می

رسیدن  هدف،. دقیق اجراي آزمایش در هر حالت بیان شود
                                                             

یا  »درون بچ«، »درون اجرا«تکرارپذیري را بعضی اوقات دقت . 1
 .نیز می نامند »درون آزمون«
ا ها ب آزمایشگاهبه تغییر بین  ،، تجدیدپذیريگذاري صحهدر . 2

تجدیدپذیري ممکن است به . کنداستفاده از متد یکسان اشاره می
ها با استفاده از متدهاي مختلف  آزمایشگاهیر مشاهده شده بین تغی

  .[7]کمیت یکسان نیز اشاره داشته باشد  گیري اندازهو به قصد 

به تخمین دقتی است که تمام منابع تغییراتی را که در 
گرهاي مختلف،  تجزیه(آزمایشگاه تک و تحت شرایط روتین 

  ، واقع 3)زمانی طولانی، تجهیزات مختلف و غیره مقیاس
  .شوند را منعکس کندمی

  عمومیهاي  جنبه :هاي دقت تخمین 6.6.2.1
به طور کلی، دقت به غلظت آنالیت بستگی داشته و 

ي مورد نظر  هاي مختلف و گستره بایست در غلظت می
نظیر (تواند شامل غلظت خاص مورد نظر  آن می. تعیین شود

گیري  هایی در حدود بازه اندازه به علاوه غلظت) ارتیحد نظ
اي بین دقت و غلظت آنالیت وجود داشته اگر رابطه. باشد

در مواردي که . بایست تعیین شود باشد، این ارتباط می
واقع گیري شده به خوبی بالاي حد تشخیص  غلظت اندازه

در . شود، اغلب، دقت متناسب با غلظت آنالیت خواهد شدمی
ین مواردي، بهتر آن است که دقت به صورت انحراف چن

ي  استاندارد نسبی بیان شود، چرا که آن تقریباً در گستره
  .مورد نظر ثابت باقی خواهد ماند

تواند به شکل انحراف  براي متدهاي کیفی، دقت نمی
به صورت  واستاندارد یا انحراف استاندارد نسبی بیان شود 

شود می، بیان [55]غلط و  درست) و منفی(هاي مثبت نرخ
  ).را ببینید 6.2.6بخش (

هاي تکراري کافی روي مواد  گیري ارزیابی دقت، مستلزم اندازه
هاي آزمایشی  بایست نمایانگر نمونه مواد می. باشد مناسب می

بر اساس ماتریکس و غلظت آنالیت، همگنی و پایداري باشند، 
تکرارها . ا باشندهCRMاما الزاماً ضرورتی ندارد که حتما جزء 

بایست مستقل باشند، بدین معنی که کل پروسه  نیز می
بایست تکرار  می حتی مراحل تهیه نمونه نیز ،گیري اندازه
هاي مختلف  حداقل تعداد تکرارها، بسته به پروتوکل. شوند

تکرار براي هر ماده  15و  6کند، اما نوعاً بین  تغییر می
  .شودیاستفاده شده در مطالعه پیشنهاد م

باید به خاطر داشت که تخمین انحراف استاندارد قابل 
هاي با تعداد تکرارهاي کم، مشکل  اطمینان از مجموعه داده

توان براي رسیدن به اگر مجاز باشد، می. باشد می
هاي با درجات آزادي کافی، مقادیر محاسبه شده از  تخمین

یکدیگر هاي تکراري را با  گیري چند مجموعه کوچک از اندازه
  .کرد) ادغام(ترکیب 

هاي آزمایشی آنالیز شده با تحلیل واریانس  بعضی از طرح
(ANOVA)هاي تکرارپذیري و  ، براي رسیدن به تخمین

دقت میانی با تعداد مناسب درجات آزادي، روش کارآمدتري 
                                                             

، »آزمایشگاهتجدیدپذیري درون «دقت میانی را بعضی اوقات . 3
نیز  »تغییر بین آزمون«یا  »ها تغییر بین بچ«، »تغییر بین اجرا«

  .نامندمی
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و  6.6.4براي توضیح بیشتر این رویکرد، بخش (باشند  می
درباره  ب اطلاعات بیشتربراي کس). را ببینید Cپیوست 
  .را ببینید 7 خلاصهي ارزیابی دقت، مرجع ها آزمایش

  حدود دقت 6.6.3
باشد  مفید می sاز انحراف استاندارد  »حد دقت«محاسبه 

کند تا در مورد  گر کمک می حد دقت به تجزیه. [48 ,29]
که آیا بین نتایج آنالیزهاي دوبارتکرار از یک نمونه به  این

تحت شرایط معین، اختلاف معناداري در سطح دست آمده 
حد . گیري کند اطمینان معین وجود دارد یا خیر، تصمیم

  :شود به شکل زیر محاسبه می (r)تکرارپذیري 
r =√2  × t × sr                                ) 5معادله(  

، tگیري،  بیانگر اختلاف بین دو اندازه 2√اکتور در اینجا ف
ي استیودنت دودنباله براي تعداد معینی از درجات t مقدار

در سطح اطمینان ) باشد مربوط می sr که به تخمین(آزادي 
 tبراي تعداد درجات آزادي نسبتاً زیاد، . باشند مورد نیاز می

است، بدین ترتیب حد  2، تقریباً %95در سطح اطمینان 
  :شود بی زیر بیان میتکرارپذیري اغلب به صورت تقری

r = 2.8 ×sr                                               ) 6معادله(  
شکل مشابه  نیز به (R)حد دقت میانی و حد تجدیدپذیري 

  .شود محاسبه می sRو  sIبا به ترتیب  srبا جایگزینی 
) ISOبراي مثال، اسناد (سند متدهاي استاندارد  معمولا، 

هاي مربوط به حد تکرارپذیري  ، دادهدر جایی که عملی باشد
  .و حد تجدیدپذیري را نیز ارائه می کند

  زمان دقت میانی و تکرارپذیريتعیین هم 6.6.4
زمان دقت میانی و رویکردهاي مربوط به تعیین هم

به . انددهتوصیف ش ISO 5725-3 [29]تکرارپذیري در 
علاوه، طرحی بر پایه راهنماهاي هماهنگ شده براي 

، [12]گذاري متدهاي آنالیزي درآزمایشگاه تک نیز  حهص
امکان تعیین تکرارپذیري و دقت میانی را از یک مطالعه 

هاي مواد آزمایشی انتخاب شده،  زیرنمونه. کند مطرح می
تحت شرایط تکرارپذیري و طی چند اجرا و با ماکزیمم 

گرهاي  روزهاي مختلف، تجزیه(تغییر در شرایط بین اجراها 
. شوند آنالیز می) ف، تجهیزات مختلف و غیرهمختل

تواند به شکل دقت درون گروه و به کمک  تکرارپذیري می
ANOVAمحاسبه شود، در حالی که [6 ,5]طرفه  ي یک ،

دقت میانی به صورت ریشه دوم مجموع مربعات دقت درون 
تواند روش  این طرح می. آید گروه و بین گروه به دست می

ترسی به تعداد درجات آزادي کافی کارآمدي را براي دس
. هاي تکرارپذیري و دقت بین گروه فراهم کند براي تخمین
هاي تکرارپذیري  گروه دوتکراري براي تخمین 8براي مثال، 

درجه آزادي منجر  7و  8و دقت بین اجرا، به ترتیب به 
  .را ببینید Cبراي جزئیات، پیوست . شود می
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  قت میانی و تجدیدپذیريتکرارپذیري، د. 7 خلاصهمرجع 
بایست از  چه چیزي را می  ؟چه تعداد  ؟چه باید کرد

ها محاسبه و یا  روي داده
  تعیین کرد؟

  پیشنهادات

RMهاي آزمایشی اضافی  ها، نمونه
دار را در  هاي نمونه نشانه یا بلانک

 ي کاري هاي مختلف گستره غلظت
تکرارپذیري و . گیري کنیداندازه

د از مطالعات توانن دقت میانی می
) b(و ) را ببینید a(جدا از هم 

زمان در یک یا به طور هم) پایین(
، )پایین) (را ببینید c(مطالعه تک 
  .تعیین شوند

     

(a گر و تجهیزات یکسان،  تجزیه
ي زمانی  آزمایشگاه یکسان، دوره

  کوتاه

تکرار براي هر  15-6
  ماده

نتایج را  (s)انحراف استاندارد 
  .تعیین کنیدبراي هر ماده 

را  srانحراف استاندارد تکرارپذیري 
  a.زند براي هر ماده تخمین می

(b گرها و تجهیزات متفاوت،  تجزیه
ي زمانی  آزمایشگاه یکسان، دوره

 طولانی

تکرار براي هر  15-6
  ماده

نتایج را  (s)انحراف استاندارد 
  . براي هر ماده تعیین کنید

را براي  sIانحراف استاندارد دقت میانی 
  .زند هر ماده تخمین می

(c گرها و تجهیزات متفاوت،  تجزیه
ي زمانی  آزمایشگاه یکسان، دوره

 طولانی

گروه از  15-6
هاي  گیري اندازه
به دست  bتکراردوبار

آمده تحت شرایط 
تکرارپذیري در 

تجهیزات / روزها
متفاوت براي هر 

  ماده

انحراف استاندارد تکرارپذیري را 
براي هر ماده  ANOVAاز نتایج 

  .محاسبه کنید
انحراف استاندارد بین گروه را از 

محاسبه کرده و  ANOVA نتایج
با انحراف استاندارد تکرارپذیري 

  .براي هر ماده ترکیب کنید

را  srانحراف استاندارد تکرارپذیري 
  .زند براي هر ماده تخمین می

را براي  sIانحراف استاندارد دقت میانی 
  .زند ده تخمین میهر ما

(d گرها و تجهیزات متفاوت،  تجزیه
ي  هاي متفاوت، دوره آزمایشگاه

 زمانی طولانی

گروه از  15-6
هاي  گیري اندازه
به دست  bتکراردوبار

آمده تحت شرایط 
تکرارپذیري در 

هاي  آزمایشگاه
مختلف براي هر 

  ماده 

انحراف استاندارد تکرارپذیري را 
ماده  براي هر ANOVAاز نتایج 

  .محاسبه کنید
انحراف استاندارد بین 
 آزمایشگاهی را از نتایج

ANOVA  محاسبه کرده و با
انحراف استاندارد تکرارپذیري 

  .براي هر ماده ترکیب کنید

را  srانحراف استاندارد تکرارپذیري 
  .زند براي هر ماده تخمین می

را  sRانحراف استاندارد تجدیدپذیري 
در اینجا . زند ین میبراي هر ماده تخم

به مقایسه بین آزمایشگاهی خاص 
  .باشد نیاز می) »آزمون مشترك«(

a.  تواند با ادغام چند مجموعه داده کوچک، براي مثال  تکرارپذیري همچنین می استانداردانحرافn=2 از روزهاي متفاوت تخمین زده ،
  .شود

b. هاي درون و بین گروه استانداردهاي انحراف  توازن درجات آزادي را براي تخمینهاي دوبارتکرار درون هر گروه، تعداد م گیري اندازه
  .افزایش تعداد تکرارها، به ازاي هر گروه، تعداد درجات آزادي مرتبط با تخمین تکرارپذیري را افزایش خواهد داد. فراهم خواهد کرد
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  گیري عدم قطعیت اندازه 6.7
خارج از چارچوب ) گیري اندازه(بحث جامع عدم قطعیت 

مورد نظر این راهنما است و اطلاعات مبسوط آن در منابع 
  .[22 ,21]دیگر وجود دارد 

گیري است که  عدم قطعیت، بازه مرتبط با نتیجه اندازه
توانند به طور منطقی به کمیت  ي مقادیري را که می گستره
تخمین . کند شونده نسبت داده شوند را بیان می گیري اندازه
تاثیرگذار  ي تمام اثرات شناخته شدهبایست  قطعیت میعدم 

هاي مرتبط با  عدم قطعیت. روي نتیجه را لحاظ کرده باشد
مند و مناسب با هاي اجرایی قانون هر اثر، بر اساس روش

  .شوند یکدیگر ترکیب می
قطعیت نتایج رویکردهاي مختلفی براي تخمین عدم

. [68 ,67 ,66 ,22] اند هاي شیمیایی توصیف شده گیري اندازه
  :گیرند این رویکردها موارد زیر را در نظر می

 یعنی، دقت میانی یا (مدت کل متد  دقت طولانی
  ).تجدیدپذیري

  بایاس و عدم قطعیتش، شامل عدم قطعیت آماري
  هاي بایاس و عدم قطعیت مقدار مرجع  گیري اندازه

[69, 70, 71, 72, 73].  
 هاي مرتبط با  عدم قطعیت. کالیبراسیون تجهیزات

ها  پت کالیبراسیون تجهیزات نظیر ترازوها، ترمومترها، پی
یسه با دقت کل و عدم قطعیت ها، که اغلب در مقا و بالن
اگر این . باشند پوشی می کوچک و قابل چشم ،بایاس

موضوع تصدیق شود، دیگر لازم نیست تا از عدم 
هاي کالیبراسیون در تخمین عدم قطعیت  قطعیت

  .شوداستفاده 
  گذار بر نتیجه، به غیر از موارد معنادار تاثیرهر گونه اثرات

براي مثال، ممکن است در مطالعات . ذکر شده در بالا
هاي دما و زمان مجاز متد به طور  گذاري، گستره صحه

. ها باشدکامل تمرین نشده و نیاز به اضافه کردن اثر آن
عات توانند به طور کمی از طریق مطال این اثرات می

یا مطالعات ) را ببینید 6.8بخش (استحکام یا استواري 
مرتبط که اندازه یک اثر معین بر نتیجه را مشخص 

  .کنند، محاسبه شوند می
جایی که سهم اثرات منفرد مهم باشد، براي مثال در 

هاي منفرد  هاي کالیبراسیون، لحاظ کردن سهم آزمایشگاه
انه ضروري خواهد ناشی از تمام اثرات منفرد به طور جداگ

  . بود
توجه داشته باشید که پیرو ملاحظه اضافی اثرات خارج از 
محدوده مطالعه مشترك، به شرطی که بایاس آزمایشگاهی 

نسبت به انحراف  ،گیري شده روي مواد مرتبط اندازه

استاندارد تجدیدپذیري کوچک باشد، آنگاه انحراف استاندارد 
ت استاندارد مرکب را تجدیدپذیري، تخمین کاري عدم قطعی

تشکیل خواهد داد، در این حالت تکرارپذیري درون سازمانی 
با تکرارپذیري متد استاندارد قابل مقایسه بوده و دقت میانی 
آزمایشگاه بزرگتر از انحراف استاندارد تجدیدپذیري منتشر 

  .[67]شده نخواهد بود 
  استحکام  6.8
  تعریف 6.8.1
میزان «روش آنالیزي در واقع یک ) استواري(» استحکام«

عمال تغییرات تأثیر ماندن، ضمن ا توانایی آن روش در بی
استحکام، . است »کوچک اما آگاهانه در پارامترهاي متد

شاخص اعتمادپذیري متد را هنگام استفاده معمول فراهم 
  .[13]کند  می

  آزمون استحکام 6.8.2
ه با دقت د که چنانچدر هر متد، مراحل معینی وجود دار

کافی انجام نشوند، اثر معناداري بر عملکرد متد داشته و 
این . کارآمد منجر شوندنا حتی ممکن است به یک متد

بایست به عنوان بخشی از توسعه متد  مراحل معمولاً می
ها بر عملکرد متد شناسایی شده و در صورت امکان، تأثیر آن

ارزیابی  )»اريآزمون استو«(» آزمون استحکام«با استفاده از 
این واژه را تعریف کرده و چگونگی اجراي  AOAC. شود

چنین آزمونی را با استفاده از طرح آزمایشی پلاکت ـ بورمن 
  .[74]کند  و در قالب یک تکنیک رسمی توصیف می

شامل ایجاد تغییرات آگاهانه در متد و » آزمون استحکام«
آنگاه  1.باشد بررسی اثر حاصل از آن تغییر بر عملکرد می

شناسایی متغیرهایی که مهمترین اثر را در متد ایجاد  امکان
می کنند، فراهم شده و هنگام استفاده از متد، این اطمینان 
حاصل خواهد شد که تمام متغیرها به دقت تحت کنترل 

  .باشند می
توانند  جا که نیاز به اصلاح بیشتر متد باشد، بهبودها می هر

  .ي بحرانی متد انجام شوندها اغلب با تمرکز بر بخش
یافته درون  استحکام روش اجرایی براي متدهاي توسعه

سازمانی، متدهاي برگرفته از مقالات علمی و متدهاي 
منتشر شده از سوي نهادهاي استانداردسازي که خارج از 

بایست  شوند، میدامنه کاربرد متد استاندارد استفاده می
تشر شده از سوي هنگامی که متدهاي من. ارزیابی شود

دامنه کاربردي متد استفاده  هاي استانداردسازي در نهاد

                                                             
با این حال، روش . شود ده مطالعه میر بر روي اندازهمعمولاً اث. 1

براي  .است یآزمایشگاهجایگزین دیگر بررسی اثر بر روي پارامتر 
  .مثال تفکیک پیک در یک کروماتوگرام
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معمولاً استحکام به عنوان بخشی از پروسه   شوند،
بنابراین، در اغلب موارد . استانداردسازي مطالعه خواهد شد

. باشد مطالعه استحکام در سطح آزمایشگاه تک الزامی نمی
یی آزمایشگاهی، در روش اجرااطلاعات مربوط به استحکام 

بایست به شکل حدود تولرانس براي پارامترهاي  می
 8 خلاصهو مرجع  5مثال ( آزمایشگاهی بحرانی بیان شوند

  ).را ببینید

 
  .کنند دستورهاي ارائه شده در اینجا به بحرانی بودن بعضی از پارامترهاي آزمایشگاهی اشاره می. ISO 11732 [58]برگرفته از  .5مثال 

 NH4Cl 2±105ک شده تا جرم ثابت در دماي خش oC.  
 دهم براي مثال، با ضریب یک(توانند کاهش یابند  مقادیر معین می.(  
  در دماي اتاق تا حدود یک ماه پایدار است) اتیلن پلی(محلول ذخیره شده در بطري پلاستیکی.  
 باشد 0.5-0.3بایست  جذب محلول می.  
 ساعت باقی بماند 2اجازه دهید حداقل تا مدت  ظرف واکنشگر ریخته و ن را درآ...  سازي کرده محلول را گاززدایی و خالص.  
 تواند در یخچال و براي مدت حداکثر یک هفته نگهداري شوداین محلول می.  
 تترافلورواتیلن  ها یا پلی آلکن اي، پلی ظروف شیشه(PTFE) آوري نمونه مناسب هستند براي جمع.  
 به شرطی که نمونه پس از اسیدي شدن از طریق غشا فیلتر شده البته است تا دو هفته نگهداري شود، ، نمونه ممکن ییدر موارد استثنا

  .باشد

  استحکام. 8 خلاصهمرجع 
بایست از  چه چیزي را می  ؟چه تعداد  ؟چه باید کرد

ها محاسبه و یا  روي داده
  تعیین کرد؟

  پیشنهادات

متغیرهایی که اثر معنادار بر 
ا شناسایی عملکرد متد دارند ر

  .کنید
ها یا RMآنالیز (هایی  آزمایش

جهت پایش  را) هاي آزمایشی نمونه
اثر تغییر سیستماتیک متغیرها بر 

  .گیري ترتیب دهید نتایج اندازه

اغلب به طور مؤثر 
با استفاده از 

هاي آزمایشی  طرح
  .شوند ارزیابی می
 7براي مثال، 
تواند در  پارامتر می

آزمایش با  8
طرح استفاده از 

آزمایشی پلاکت ـ 
بورمن مطالعه شود 

[74].  

اثر هر تغییر شرایط را بر نتایج 
  .گیري تعیین کنید اندازه

ترین عمده متغیرها را به ترتیب از
 اثر بر عملکرد متد تا کوچکترین

  .، مرتب کنیداثر
که آیا اثرات  جهت تعیین این

مشاهده شده از لحاظ آماري 
معنادار هستند یا خیر، 

داري را انجام  هاي معنی آزمون
  .دهید

یا با  کنترل کیفیت را طراحی کرده و
بیان حدود تولرانس مناسب در روش 

متد را جهت کنترل  اجرایی استاندارد،
  .متغیرهاي بحرانی اصلاح کنید
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  گذاري شده استفاده از متدهاي صحه .7

  
دو مسأله اساسی هنگام استفاده از متد دیگر، یعنی متدي 

یا متد منتشر شده یا  آزمایشگاه دیگر توسعه یافته و که در
بایست  حتی متد استاندارد یا نظارتی وجود دارد که می

  .لحاظ شود
 براي هدف مورد نظر موجودگذاري  هاي صحه اولاً، آیا داده

بایست  گذاري بیشتر نیاز است؟ می باشد و آیا صحه کافی می
به این نکته توجه شود که علاوه بر اطلاعات به دست آمده 

هاي  درباره عملکرد متد، اعتمادپذیري منابع داده
 معمولاً. باشد گذاري نیز خود یک مسأله جداگانه می صحه
هاي  هاي به دست آمده از مطالعات مشترك یا سازمان داده

هاي اعتمادپذیر در نظر  استاندارد رسمی، به عنوان داده
هایی  داده هاي با اعتمادپذیري کمتر، شوند و داده گرفته می

هاي علمی منتشر شده یا از سوي  هستند که در نوشته
  .دشون ها و یا واکنشگرها ارائه می سازندگان دستگاه
باشند، آیا  گذاري موجود کافی  هاي صحه ثانیا، چنانچه داده

آزمایشگاه این توانایی را دارد که عملکرد ادعا شده در متد را 
آیا تجهیزات و امکانات ). را ببینید 2.2بخش (  تصدیق کند؟

هاي  موجود کافی هستند؟ چنانچه متدي با انجام آزمایش
گذاري  تریم صحهگسترده تحت تمام شرایط عملکردي اکس

گر جدید و با صلاحیت، آزمایش  شده باشد، آنگاه یک تجزیه
 یبخش به شکل رضایت موجودهاي عملکردي  را درون داده

بایست  هر چند که این موضوع همواره می. انجام خواهد داد
گر جهت رسیدن  معمولاً آزمودن توانایی تجزیه. بازبینی شود

بازبینی بایاس، به شرطی که متد به تکرارپذیري بیان شده و 
. باشد کافی می اش استفاده شود،دامنه کاربردي استاندارد در

  .این موضوع در ادامه با جزئیات بیشتر بحث خواهد شد
متدهاي استاندارد عموماً به شکل مطالعه مشترك و یا از 

کنند، ایجاد  ها را تولید میسوي نهادهاي استاندارد که آن
که آیا مطالعات  اطمینان از این شده و جهت کسب

شوند، از  گذاري به درستی طراحی، اجرا و ارزیابی می صحه
  ]استاندارد. متخصصین آمار نیز کمک گرفته می شود

29] ISO 5725هاي  مقایسهکند که  ، مدلی را توصیف می
براي ایجاد اطلاعات قابل اعتماد بین آزمایشگاهی متدها 
گذاري  ست بر مبناي آن پایهبای درباره عملکرد متد، می

کاربرد این مدل رو به افزایش است، هر چند که تمام . شوند
متدهاي استاندارد بدین شکل در معرض مطالعه قرار 

که تمام متدهاي استاندارد به درستی  فرض این. اند نگرفته
تواند خطرناك باشد و این مسئولیت  اند می گذاري شده صحه

ه را بازبینی کند آیا اطلاعات گر است که این نکت تجزیه
  .باشند یا خیر فراهم شده در مورد عملکرد متد کافی می

به طور مشابه، اغلب فرض برآن است که استفاده از متدهاي 
هاي عملکردي منتشر شده  استاندارد خیلی ساده بوده و داده

این فرض، . کاربر به دست آیند توانند از سوي هر نیز می
حتی آن اشخاصی که در زمینه خاصی . فرض معقولی نیست

از شیمی متد تخصص داشته و یا با آن آشنا باشند، قبل از 
که به یک فرد کاملاً ماهر و باتجربه تبدیل شوند به  این

  .تکرار و تمرین نیاز خواهند داشت
که آیا هنگام استفاده از  جهت کسب اطمینان از این

ملکرد قابل ، ع)یا متدهاي دیگر(گذاري شده  متدهاي صحه
  :شوند آید یا خیر، قواعد زیر پیشنهاد می قبولی به دست می

بایست قبل از استفاده از متد جدید  گر می ، تجزیهاولاً .1
به طور . بار به طور کامل با آن آشنا باشد براي اولین 

آل متد از سوي شخصی که قبلاً در استفاده از آن  ایده
. خواهد شدگر نشان داده  متبحر شده است به تجزیه

بایست تحت نظارت دقیق از متد  گر می سپس تجزیه
سطح نظارت تا وقتی که این تصور به وجود . استفاده کند

ي کافی به کار وارد شده و  گر به اندازه آید که تجزیه
، »به طور مستقل کار خود را انجام دهد«تواند  می

براي مثال، شایستگی و . رفته کاهش پیدا خواهد کرد رفته
توان بر اساس توانایی او در گر را می حیت تجزیهصلا

رسیدن به سطوح عملکردي بیان شده در متد نظیر 
این روش . تکرارپذیري، حد تشخیص و غیره، تعیین کرد

جهت استفاده از یک متد جدید  ينوعی آموزش فرد
هاي اجرایی آموزش آزمایشگاه نیز اغلب  است و روش

براي سنجش بدین ترتیب، . شوندبدین شکل طراحی می
هاي زمانی  در فاصلهمیزان شایستگی و مهارت افراد، 

، معیارهاي عینی درون آزمایشگاهی وجود خواهد معین
بایست متد را از اول  گرها می در هر حالت، تجزیه .داشت

ها آن. گیري آشنا باشند تا آخر خوانده و با تئوري اندازه
ذهن خود مرور کرده و  بایست مراحل مختلف را در می

 ها وقفه ایجاد شود، همیننقاطی را که ممکن است در آن
هایی از پروسه را که متعهد به انجام کار  طور بخش

. شناسایی کنندبایست را نیز میباشند، پیوسته می
هر جا که لازم است واکنشگرها تهیه « هایی نظیر،پرسش

؟ آیا لازم شوند، بعد از تهیه تا چه مدت پایدار هستند
بایست در نظر نیز می »ها از قبل آماده شوند؟است که آن
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شود، صرف مشکلی که اغلب مشاهده می. گرفته شوند
چند ساعت زمان براي تهیه تعداد زیادي نمونه و سپس 
تهیه واکنشگرهاي مورد نیاز براي مرحله بعدي کار است 
که خود شامل یک سنتز پیچیده است، این در حالی 

ها ممکن است تخریب  ه طی این مدت خود نمونهاست ک
  .شوند

توانند به  هایی که می در مورد تعداد زیاد نمونه ثانیاً .2
بایست  راحتی در هر اجرا تحت آنالیز قرار گیرند نیز می

ها به شکل  آنالیز تعداد کم نمونه. ارزیابی به عمل آید
یی که ممکن است ها از آنالیز تعداد زیاد نمونهمناسب 

  .باشد تکرار کنیم، بهتر میها را دوباربور شویم اکثر آنمج

که تمام شرایط لازم براي  سرانجام، کسب اطمینان از این .3
این . باشد اجراي متد، قبل از شروع به کار فراهم می

مرحله شامل گردآوري تجهیزات، واکنشگرها و 
در کنار هم، ) با طرز تهیه مربوطه(استانداردهاي مناسب 

  .باشد ضاي مناسب در زیر هودها و غیره میو تخصیص ف
گذاري شده دیگري را تغییر داده  اگر نیاز باشد تا متد صحه

گذاري مجدد ضروري  یا آن را بپذیریم، در این صورت صحه
بسته به ماهیت متدها، تغییرات انجام شده . خواهد بود

را زیر سوال  اصلیگذاري  هاي صحه ممکن است اعتبار داده
  .ببرند
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  گذاري در طراحی کنترل کیفیت هاي صحه استفاده از داده. 8  

  
  مقدمه 8.1

کنترل «و  (QA) »تضمین کیفیت«معناي اصطلاح 
اغلب بسته به زمینه مورد نظر تغییر  (QC) »کیفیت

هاي انجام  فعالیتبه طبق نظر ایزو، تضمین کیفیت . کند می
اطمینان از برآورده  کسبشده از سوي آزمایشگاه جهت 

در حالی که کنترل  پردازد،میشدن الزامات کیفیتی 
کیفیت، معیارهاي منفردي را که براي برآورده نمودن عملی 

  .[9]کند  شوند را توصیف می الزامات استفاده می
ها و  گذاري ضمن کنترل متد، قابلیت عملیات صحه

هنگام استفاده روتین نشان نیز هاي متد را  دودیتمح
که آیا متد تحت کنترل باقی خواهد  براي تایید این. دهد می

که آیا متد به شکل مورد انتظار عمل  ماند یا خیر، یعنی این
هاي خاصی بر متد اعمال  کند یا خیر، لازم است کنترل می

هاي با  گذاري، متد عمدتاً براي نمونه در مرحله صحه .شوند
شود و بعد از آن که متد به شکل روتین  مقدار معلوم اجرا می

هایی با مقدار مجهول استفاده  درآمد، از آن براي نمونه
گیري  تواند براي اندازه داخلی مناسب می QC. خواهد شد

گر  لذا تجزیه. هاي آزمایشی پایدار به کار رود پیوسته نمونه
هاي به  آیا تنوع پاسخ که قادر خواهد بود تا در مورد این

هاي  کننده تنوع نمونه دست آمده به طور حقیقی منعکس
که آیا تغییرات  باشند یا خیر و یا این آنالیز شده می

شوند یا ناخواسته و غیرمنتظره در عملکرد متد مشاهده می
هاي معلوم نیز  در عمل، نمونه. گیري کند خیر، تصمیم

عنوان بخشی از فرایند  ها به بایست با هر بچ از نمونه می
هاي انجام شده به  بازبینی. شوند گیري کنترل کیفیت اندازه

ماهیت موضوع، وضعیت بحرانی و تعداد دفعات آنالیز، 
ي بچ، درجه اتوماسیون و سختی آزمایش و همچنین  اندازه

گذاري  هاي توسعه و صحه مطالب آموخته شده هنگام فرایند
تواند به شکل درون  ت میکنترل کیفی .بستگی خواهد داشت

و یا کنترل کیفیت بین یک آزمایشگاه ) داخلی(آزمایشگاهی 
  .باشد )خارجی(ها  معین و دیگر آزمایشگاه

  کنترل کیفیت داخلی 8.2
QC هاي اجرایی انجام شده از سوي  داخلی در واقع روش

ها و نتایج  پرسنل آزمایشگاه براي پایش پیوسته عملیات
گیري است که طی آن درباره قابلیت اطمینان نتایج  اندازه

آن شامل آنالیز . [75 ,18]شود گیري می ارائه شده تصمیم
 هاي ها، محلول هاي آزمایشی پایدار، بلانک تکراري نمونه

استاندارد یا مواد مشابه مواد استفاده شده درکالیبراسیون، 

 QCهاي  و نمونه هاي کور گذاري شده، نمونه نشانه هاي نمونه
هاي کنترلی براي پایش  استفاده از چارت. [76]باشد  می

براي ایجاد  QC. [77 ,76]شود  پیشنهاد می QCنتایج 
دازه کافی بایست به ان اطمینان در باره اعتبار نتایج، می

هاي کنترل کیفیت انواع مختلف روش. روشن و شفاف باشد
تواند براي پایش انواع متفاوت تغییرات در فرایند مورد می

هاي  آنالیز شده در فاصله QCهاي  نمونه. استفاده قرار گیرد
هاي درون سیستم را نشان انحراف زمانی مختلف بچ آنالیزي،

هاي استفاده شده، به خواهد داد، انواع گوناگون بلانک
هاي ناشی از آنالیت  هاي سیگنال دستگاهی و سهم سهم

تکرار، بازبینی آنالیزهاي دوبار د داشت وناشاره خواه
  .تکرارپذیري را نشان خواهند داد

هاي نوعی هستند که براي ارائه نتیجه  ، نمونهQCهاي  نمونه
ضمن قرار گرفتن در (یکسان، طی یک دوره زمانی معین 

ي کافی پایدار و  به اندازه) تغییر تصادفی عملکرد متد معرض
ها نیز جهت تکرار آنالیز طی یکنواخت هستند و مقدار آن

در طی این . باشد دوره زمانی معین کافی و در دسترس می
تواند با پایش مقادیر به دست آمده  دوره، دقت میانی متد می

ترلی ها روي یک چارت کنو رسم آن QCاز آنالیز نمونه 
حدود «معمولا، (حدود نیز براي مقادیر چارت . بازبینی شود

» حدود عمل«حول مقدار میانگین و  2s±در مقدار  »هشدار
اگر . شوند تنظیم می) حول مقدار میانگین 3s±در مقدار 

رسم شده با قواعد مربوط به حدود تنظیمی  QCمقادیر 
رسد که فرایند  مطابقت داشته باشند، به نظر می

QCتا وقتی که مقدار نمونه . باشد بخش  ضایترQC  قابل
پذیرش باشد، این احتمال وجود دارد که نتایج به دست 

به عنوان  QCهاي بچ یکسان، همانند نمونه  آمده از نمونه
قابلیت پذیرش مقدار به دست . نتایج قابل اعتماد تلقی شوند

 بایست هر چه زودتر به شکل عملی در می QCآمده با نمونه 
اي نیز تصدیق شود، بدین ترتیب در صورت  فرایند تجزیه

بروز مشکل، کار انجام شده روي آنالیز غیرقابل اعتماد 
ها ها به حداقل ممکن رسیده و وقت زیادي روي آن نمونه

  . تلف نخواهد شد
هنگام  هاي اولیه معیارهاي دقت مختلف، تخمین

 براي تنظیم حدود. آیند گذاري متد به دست می صحه
بایست  ها می گیري بینانه در چارت کنترلی، اندازه واقع

آن متد به شکل روتین  کننده شرایطی باشند که درمنعکس
ها هنگام  گیري بنابراین، اندازه. مورد استفاده قرار می گیرد
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بایست مشابه تمام تغییرات محتمل در  گذاري می صحه
دماي گرهاي متفاوت، تغییرات  شرایط عملیاتی نظیر تجزیه

  اگر این موضوع رعایت نشود، . آزمایشگاه و غیره، باشند
اي کوچک شده  بینانه آنگاه انحراف استاندارد به طور غیرواقع

اي در چارت منجر خواهد شد که  و به حدود تنظیم شده
به همین . احتمالاً با استفاده نرمال مطابقت نخواهند داشت

ه پس از یک خاطر، معمولاً ارزیابی مجدد حدود بیان شد
آوري تعداد کافی از نتایج، پیشنهاد  سال یا پس از جمع

  .[76]شود  می
کند تا  گر کمک می استفاده از انواع مختلف بلانک به تجزیه

توانند مطمئن شود که محاسبات انجام شده براي آنالیت می
بدین ترتیب هر سهم . به طور مناسب تصحیح شوند

باشد  ستناد به آنالیت نمیکننده در پاسخ که قابل ا مشارکت
هاي آزمایشی روتین،  آنالیز تکراري نمونه. حذف خواهد شد

ابزاري را براي بازبینی تغییرات در دقت یک فرایند آنالیزي 
تواند اثر معکوس بر نتیجه داشته باشد را فراهم  که می

توانند جهت بازبینی تکرارپذیري  تکرارها می. [78]کنند  می
، هاي کور آنالیز نمونه. به یکدیگر باشنددر یک بچ، نزدیک 

شکلی از آنالیز تکراري است که ابزاري را براي بازبینی دقت 
هاي آزمایشی تکراري  شامل بخش این آنالیز. کند فراهم می

در آن که توسط سرپرست آزمایشگاه  در بچ آنالیزي است
از هویت گر  تجزیهو از آنجایی که معمولا  قرار داده شده

، به آن نیستها آگاه هاي آزمایشی یا تکراري بودن آن بخش
گر هیچ  بنابراین، تجزیه. گویندمی هدف نمونه کور یا بی

بایست به نمونه  نتایج خاصی می چه که تصوري مبنی بر این
استانداردها یا مواد  .ندارددر ذهن خود مربوط شوند را 

در نیز وند، ش ها که براي کالیبراسیون استفاده میمشابه آن
هاي زمانی معین در یک بچ آنالیزي قرار داده شده و  فاصله

ي  این نکته که آیا پاسخ پروسه  بدین ترتیب امکان بازبینی
این . آنالیزي به آنالیت پایدار است یا خیر، میسر خواهد شد

مسئولیت مدیریت آزمایشگاه است که چنانچه متدي براي 
ر اساس ارزیابی خطر و میزان بار به درستی کار نکند، ب اولین

اعتمادپذیري متد، وضعیت بحرانی و عملی بودن تکرار 
  .آنالیز، سطح مناسب کنترل کیفیت را تنظیم و توجیه کند

به طور گسترده پذیرفته شده که براي آنالیز روتین، سطح 
معقول است، بدین معنی که یک  %5کنترل کیفیت داخلی 

. باشد QCبایست نمونه  ده مینمونه آنالیز ش 20نمونه از هر 
با این حال، براي متدهاي روتین و محکم و با ظرفیت 

نیز  QCتر  پذیرش نمونه بالا، ممکن است سطح پایین
 %20تر، سطح  هاي اجرایی پیچیده براي روش. معقول باشد

معمول است و در مواقعی حتی ممکن است به سطح  نیز
تعداد دفعات کم براي آنالیزهایی که به . نیاز باشد 50%

بایست هر بار یک سیستم کامل  شوند، می انجام می
ممکن است نوعاً شامل استفاده از  که گذاري انجام شود صحه
دار و در ادامه  با غلظت معلوم از آنالیت یا گواهی RMیک 

گذاري شده  آنالیزهاي تکراري نمونه و یک نمونه نشانه
اهانه بدان اضافه اي که مقدار معلومی از آنالیت آگ نمونه(

شوند  آنالیزهایی که به دفعات زیاد اجرا می. باشد) شده است
سیستماتیک  QCهاي اجرایی  بایست در معرض روش می

هاي بازبینی براي  هاي کنترلی و نمونه و از چارت گیرندقرار 
  .ها استفاده شودآن
  کنترل کیفیت خارجی 8.3

که به نام  (PT)هاي مهارت  مشارکت منظم در آزمون
باشد، یک  نیز معروف می (EQA)» ارزیابی کیفیت خارجی«

روش شناخته شده رسمی براي پایش عملکرد آزمایشگاه در 
 PT. هاي همکار است برابر الزامات داخلی، و دیگر آزمایشگاه

و ) تجدیدپذیري(ها  کند تا تغییر بین آزمایشگاه کمک می
 PTهاي  طرح. برجسته شود) بایاس(خطاهاي سیستماتیک 

هاي بین آزمایشگاهی در سطح ملی و و دیگر انواع مقایسه
المللی به عنوان بخشی از ابزار مهم پایش میزان یکسان  بین

نهادهاي تأییدصلاحیت، . اند بودن نتایج آنالیزي پذیرفته شده
ها را  ها را تشخیص داده و قویاً آزمایشگاه سودمندي این طرح

ن بخشی از سیستم مدیریت کنند که به عنوا تشویق می
. شرکت کنند PT/EQA، در برنامه هاي [79]کیفیت خود 
و  QCهاي اجرایی  به عنوان بخشی از روش PTپایش نتایج 

  .باشد اقدامات لازم در صورت نیاز، مهم می
 PTهاي تأییدصلاحیت ممکن است مشارکت در طرح  نهاد
آشکار . اي را به عنوان الزام تأییدصلاحیت مشخص کنند ویژه

. ها است ، به اندازه شایستگی خود طرحPTاست که ارزش 
در  PTهاي  کننده الزامات مربوط به صلاحیت تأمین

. [80]اند  توصیف شده ISO/IEC 17043استاندارد 
اطلاعات عملی در رابطه با چگونگی انتخاب، استفاده و 

ارائه شده  [81]در راهنماي یوراکم  PTهاي  تفسیر طرح
توان در  هاي مختلف را می در باره طرح عات بیشتراطلا. است

به دست  EPTIS (www.eptis.bam.de) هاي پایگاه داده
هاي نو  با این حال، ممکن است هنوز درباره زمینه. آورد

یا به خصوص کاربردهاي نادر آنالیزي، طرح  و يظهور آنالیز
در حال حاضر، در یک سند . کاملی وجود نداشته باشد

ها اشاره  به این موارد و دیگر محدودیت [82]راهنماي جدید 
هاي اکردیت هنگام مواجه با  لازم است تا آزمایشگاه شده و

 PTمشی مناسبی را براي مشارکت در خط ،هامحدودیت
  .داشته باشند
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  نویس تا نسخه نهایی از پیش 9.1

اي  گذاري متد، با استفاده از روش اجرایی مستند شده صحه
گذاري آن تأیید  شود که تا زمانی که گزارش صحه اجرا می

پس . لحاظ شودنویس  بایست به عنوان یک پیش نشده، می
گیري شفاف و ، جهت به کارگذاري از تکمیل فرایند صحه
بایست مستندسازي روش اجرایی بدون ابهام متد، می

  :دلایل زیادي براي این کار وجود دارند. آنالیزي انجام شود
 هاي گوناگون انجام شده هنگام فرایند  ارزیابی

کنند که متد در هر بار به  فرض می ،گذاري متد صحه
اگر این حالت صادق . روش یکسان استفاده خواهد شد

بینی  نباشد، آنگاه عملکرد واقعی متد با عملکرد پیش
گذاري مطابقت نخواهد  هاي صحه شده از طریق داده

 بنابراین، جهت جلوگیري از ورود تغییرات. داشت
مستندسازي  بایست دامنه کاربرد در می ،تصادفی به متد

  .محدود شود
  براي بازرسی و ارزیابی اهداف و یا دلایل نظارتی یا

قراردادي نیز ممکن است به مستندسازي صحیح نیاز 
  .باشد

 کند که کاربرد متد مستندسازي مناسب متد، تضمین می
منسجم و به شکل از یک نوبت کاري تا نوبت بعدي 

زي بر از آنجا که کیفیت مستندسا. انجام شوددست  یک
چگونگی انسجام به کارگیري متد اثر مستقیم دارد، 

گیري  احتمالاً این کیفیت بر دقت و عدم قطعیت اندازه
در واقع، سهم عدم قطعیت . نیز تأثیر خواهد گذاشت

مرتبط با متدهایی که به طور ناکارآمد مستندسازي 
تواند آنقدر بزرگ باشد که باعث غیرقابل  اند، می شده

قبل از تخمین معقول عدم . متد شوداستفاده شدن 
بایست  قاعدگی در مستندسازي می قطعیت، هر گونه بی

  .برطرف شود
  ها  توصیه 9.2
  ها بازبینی دستورالعمل 9.2.1

اطلاعات . اي نیست مستندسازي صحیح یک متد کار ساده
رود کاربر به  بایست به ترتیبی ارائه شوند که انتظار می می
گننده این فرض معمولا نکته گمراه.داشتها نیاز خواهد آن

است که هر کسی روش کار متد را به همان میزانی درك 
دهنده و مستندساز آن را درك  خواهد کرد که شخص توسعه

یک روش مفید . تواند خطرناك باشد این فرض می. کند می
براي آزمایش مستندسازي این است که اجازه دهیم یک 

مستندسازي شده را از اول تا همکار داراي صلاحیت، متد 
اگر نتیجه با . آن، دقیقاً به شکل توصیف شده اجرا کند آخر

هدف متد مورد نظر مطابقت داشت، در این صورت 
گرهاي متفاوت نیز هنگام استفاده از متد مستندسازي  تجزیه

اگر این حالت . دست برسند بایست به نتایج یک شده می
هاي اجرایی  بیشتر روش مشاهده نشد، براي توصیف جزئیات

  .نویس مجدد تهیه شود و کاهش ابهام، لازم است تا پیش
  هاي استانداردهاتوصیه 9.2.2

که هنگام مستندسازي  استانداردهاي زیادي در مورد این
هاي لازم  بایست لحاظ شوند راهنمایی متد چه اطلاعاتی می

این ها، در بین  دان از نقطه نظر شیمی. کنند را ارائه می
است  ISO 78ي  ها مجموعهراهنماها، احتمالاً مفیدترین آن

هر (که مستندسازي انواع مختلف متدهاي تجزیه شیمیایی 
هاي استانداردسازي، اسناد تعداد زیادي از متدها را  سال نهاد

کنند، و در این بین تا آنجا که امکان  گذاري می تولید و صحه
رویکرد منسجم براي  یکهاي فنی به  دارد براي نفع کمیته

  ].دهد را توضیح می) تولید این استانداردها نیاز می باشد
23] ISO 78-2 پیشنهاداتی را در مورد مستندسازي متد ،

یک طرح بر . دهد براي متدهاي شیمیایی عمومی ارائه می
. ارائه شده است Aاساس این استاندارد در پیوست 

ات مواد، استانداردها به نظم و ترتیب منطقی اطلاع
هاي پیشنهادي در مورد اطلاعاتی که  ها و توصیه سرفصل

. کنندبایست زیر هر سرفصل ظاهر شوند اشاره می می
بایست به  هنگام استفاده از این استانداردها میخواننده 

پذیري رویکرد و انسجام  ضرورت برقراري تعادل بین انعطاف
ت که گرچه حالت مطلوب آن اس. نتایج توجه داشته باشد

تمام متدها از فرمت سند یکسانی برخوردار باشند، با این 
بایست توجه شود که تمام متدها  حال به این نکته نیز می

میزان جزئیات یکسانی را ضمانت نکرده و اغلب حذف بعضی 
  .هاي پیشنهادي از سند مناسب خواهد بود بخش

  کنترل سند 9.2.3
کند،  زي میآزمایشگاهی که متدهاي خودش را مستندسا

. مند شود بهره» سبک درون سازمانی«تواند از توسعه یک می
 روش ساده و منطقی، و یکبا ارائه اطلاعات مرتبط 

تواند حجم بالاي کار مستندسازي را بین آزمایشگاه می
هاي ایجاد  نویس پیش. تعداد زیادي از نویسندگان پخش کند

سازي دستتوان جهت یک شده از سوي نویسندگان را می
  .ها، با یک مرجع بازنگري تک بازبینی کردآن
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متدهاي مستندسازي شده بخش مهمی از سیستم مدیریت 
بایست سطح  دهند و میکیفیت آزمایشگاه را تشکیل می

هدف این کار . ها اعمال شودمناسبی از کنترل سند بر آن
متدها و  تنهاکسب اطمینان از این موضوع است که 

هاي اجرایی داراي مجوز براي استفاده در آزمایشگاه  روش
این متدها بایست میمناسب هستند و در عمل نیز تنها 

بنابراین، به عنوان بخشی از فرایند . استفاده شوند
بایست حامل اطلاعاتی باشند که از  مستندسازي، متدها می

اي استفاده که آیا متد بر طریق آن کاربر بتواند در مورد این
که متد کامل شده یا خیر،  داراي مجوز است یا خیر و یا این

نظیر شماره نسخه و  ،دیگر اطلاعات. قضاوت داشته باشد
هاي موجود از متد و تاریخ متد، نویسنده، تعداد کپی

  . بایست در دسترس باشند برداري نیز می هاي کپی محدودیت

سانی داشته روزرگاهی اوقات ممکن است متدها نیاز به
آوري که زیربناي روش اجرایی را  براي مثال، فن. باشند

در این گونه . دهد ممکن است بهبودیافته باشد تشکیل می
کند تا عملیات از رده  موارد، کنترل سند کمک می

سازي متدهاي منسوخ و صدور متدهاي تجدیدنظر  خارج
  .شده به راحتی و بدون دردسر انجام شود

افزار ویژه  سه کنترل سند با استفاده از نرمدر حال حاضر پرو
بایست از سوي  تغییرات فقط می. خیلی ساده شده است

توانند  این تغییرات می. کسانی که مجاز هستند، انجام شوند
هاي مرتبط، با دسترسی گسترده  افزار و از طریق فایل در نرم

به  »نوشتنی«یا دسترسی بسیار محدود  »ـ خواندنی فقط«
  .کنترل شوندراحتی 
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  گذاري در محاسبه و گزارش نتایج هاي صحه داده استفاده از .10

  
هاي ایجاد شده از تجزیه  گر بتواند داده مهم است که تجزیه

به نتایجی که  گذاري شده را  ها با استفاده از متد صحه نمونه
. شوند، ربط دهد مربوط میمستقیماً به حل مشکل مشتري 

هاي  با استفاده از مشخصهتواند این کار را میگر تجزیه
. گذاري انجام دهد عملکردي ایجاد شده هنگام فرایند صحه

هاي مشاهده شده هنگام  که آیا اختلاف براي تعیین این
هاي  باشند یا خیر، داده ها معنادار می آنالیز نمونه

توانند استفاده  تجدیدپذیري میتکرارپذیري، دقت میانی و 
که آیا متد تحت کنترل بوده و به  براي تأیید این. شوند

توان از مباحث شود یا خیر، می نتایج معنادار منجر می
گذاري  هاي صحه کیفیتی ایجاد شده بر اساس داده کنترل

توان نتیجه را با تخمین عدم قطعیت می. استفاده کرد
اي از مقادیر با سطح قابل قبول  گیري به شکل گستره اندازه

  .اطمینان بیان کرد
براي  گذاري که هاي صحه گر به داده مهم است که تجزیه

. شوند، دسترسی داشته باشدتأیید اعتبار نتایج استفاده می
که یک چنین اطلاعاتی به مشتري انتقال داده شود یا  این

اغلب موارد، مشتري از . نشود، موضوع دیگري است
ها برخوردار  اي فنی براي درك معنادار بودن دادهه مهارت

تر آن باشد که  لذا در چنین شرایطی شاید ایمن. باشد نمی
ها تنها در صورت درخواست در اختیار مشتري قرار  داده

  .گیرند
لازم است تا در شرایط خاص، براي مثال در موارد قانونی یا 

گذاري متد،  پزشکی قانونی، با مسائلی نظیر صحه
گیري با احتیاط بیشتري  غییرپذیري و عدم قطعیت اندازهت

در چنین شرایطی شاید بهتر آن باشد که . برخورد شود
ها را با روي باز پذیرفته و این  گیري وجود عدم قطعیت اندازه

هاي اتخاذ شده را با توجه  آمادگی را داشته باشیم که تصمیم
  .به شناخت عدم قطعیت توجیه کنیم

ه از یک نتیجه آنالیزي با عدم قطعیت همراه هنگام استفاد
اي که  که آیا محموله اولیه گیري در مورد این آن و تصمیم

یا حد مطابقت  مشخصهنمونه از آن برداشته شده با یک 
مسئولیت یک . [84]بایست احتیاط کرد  دارد یا خیر، می

گر  چنین تصمیمی ممکن است مستقیما بر عهده تجزیه
توان گیري می براي تسهیل فرایند تصمیم نباشد، هر چند که

  .گر را نیز جویا شد نظر فنی تجزیه
یا بگیرد که   متصمی بایستمیهنگام گزارش نتایج، گر  تجزیه

هاي احتمالی شناسایی شده تصحیح نتایج را براي بایاس
کند یا نتایج تصحیح نشده را ضمن اشاره به وجود بایاس 

  . گزارش کند
 »تشخیص داده نشد«هنگام گزارش نتایج به شکل 

این عبارت به تنهایی فاقد اطلاعات . بایست احتیاط کرد می
بایست همراه با مقدار حد  لازم بوده و گزارش آن می

بعضی اوقات گزارش یک . تشخیص به روشنی بیان شود
مقدار عددي، حتی اگر این مقدار زیر حد تشخیص ظاهري 

گاهی اوقات مراجع قانونی . رسد می باشد، مناسب به نظر
ممکن است خواهان این باشند که حد تعیین کمی نیز بیان 

  .شود
هر جا که گزارش عدم قطعیت همراه با نتیجه ضروري باشد، 

ور پوششی مناسب، یافته با فاکت بیان عدم قطعیت بسط
با  2براي مثال، فاکتور پوششی . رسدمنطقی به نظر می

براي . مطابقت دارد %95طمینان تقریبی اي با سطح ا بازه
اطلاعات بیشتر در مورد چگونگی گزارش عدم قطعیت 

را  [22]سیتک / راهنماي یوراکم 9گیري، بخش  اندازه
  .ببینید
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  پروتوکل مستندسازي متد. Aپیوست 

  
فرمت زیر به عنوان یک طرح مناسب و مرجع در این . شداین راهنما چگونگی مستندسازي مناسب متدها بحث  9در بخش 

هاي اضافی در مورد  گذاري شده است داراي توصیهپایه ISO 78-2 [83]این فرمت که بر اساس . راهنما گنجانده شده است
، فقط یک راهنما بوده و مطابقت آن با الزامات خاص Aپیوست . باشد کالیبراسیون، کنترل کیفیت و کنترل سند نیز می

  .بایست در نظر گرفته شود می
A.1 گفتارپیش  

A.1.1 روزرسانی خلاصه بازنگري و به  
سو هدف آن گنجاندن تغییرات جزئی در متن متد، بدون نیاز به تجدیدنظر کامل و  از یک. کنداین بخش دو هدف را دنبال می

در خلاصه معمولا . باشدي آن به صورت سابقه می اي برازش هدف متد و ارائه خلاصه چاپ مجدد و از سوي دیگر بازنگري دوره
  .شود متد و داخل جلد آورده میمتن قبل از ابتدا، 

A.1.2 ها روزرسانی به  
و تأیید شده باشند، ) نویس قابل قبول هستند هاي دست مدخل(تغییرات مکتوب در متن متد، به شرطی که در جدول زیر ثبت 

گذاري متد،  در مجوز تصویب شده این واقعیت به طور ضمنی وجود دارد که اثر این تغییرات در صحه. توانند پذیرفته شوند می
  .بایست اعمال شوندهاي متد نیز می که تغییرات براي تمام کپی ت و دیگر آنبررسی شده و مشکل خاصی ایجاد نشده اس

  #  بخش  اصلاحیه  تاریخ  تصویب
DGH 8/2/96  1.2تغییر سرعت فلو بهml min-1 3.4 )1 )براي مثال 

          
A.1.3 بازنگري  

هاي بازنگري و بازنگري بعدي، قرار  تاریخشود همانند جدول زیر بین تاریخی که متد براي استفاده مناسب تشخیص داده می
  .خواهد گرفت

  تاریخ بازنگري  نتیجه بازنگري  تاریخ بازنگري بعدي  تصویب
    

A.2 مقدمه  
صورت نیاز از مقدمه براي معرفی اطلاعاتی نظیر پیشنهادات مربوط به موارد فنی روش اجرایی یا دلایل تهیه آن استفاده  در
  .بایست ترجیحاً در این بند گنجانده شود اطلاعات سابقه متد باشد، آن نیز میاگر نیازي به . شود می

A.3 عنوان  
هایی که قرار است تعیین شوند  رود، آنالیت یا ویژگی ها به کار میهایی را که متد آزمایشی براي آن بایست انواع نمونه عنوان می

  :فرمت ترجیحی. بایست به اطلاعات زیر محدود شود میهر جا که امکان داشته باشد . و اصل تعیین را بیان کند
  D}اصل {با استفاده از C}ماتریکس{در ) }مزاحم{Bدر حضور (} آنالیت یا اندازه ده{Aتعیین 

A.4 هشدارها  
احتیاطی اقدامات . ها اشاره شودهاي احتیاطی لازم براي اجتناب از آن بایست به خطرات احتمالی و توصیف اقدامدر این بند می

هاي احتیاطی  بایست به حضور خطرات و ضرورت اقدام اما در اینجا بیشتر می. هاي مرتبط توضیح داد توان در بخشکامل را می
  :بایست ارائه شوندهشدارهاي مناسب خطرات مربوط به موارد زیر می. توجه شود

 ها کاري نمونه دست  
 ا یا دیگر موادها، واکنشگرها، استاندارده کاري یا تهیه حلال دست  
 عملیات تجهیزات  
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 هاي هود هاي کاري ویژه، براي مثال کابینت الزامات محیط  
 حدود انفجار(افزایشی  هايپیامدهاي آزمایش(  
A.5 دامنه کاربرد  

و آیا یا نه، به کمک این بخش کاربر خیلی سریع تشخیص خواهد داد که آیا متد براي کاربرد مورد نظر مناسب است  
  :بایست پوشش داده شوند جزئیات زیر می .هایی در آن وجود دارد یا خیر محدودیت

  که چرا اصلا به این متد نیاز است؟ یعنی این(توصیف مشکل اصلی(  
 توانند با متد تعیین شوند یی که می)ها(دهیا اندازه) ها(آنالیت.  
 در دسترس و غیره/ ت کلشوند ـ گونه خاصی از آنالیت، آنالی تعیین می) ها(شکلی که آنالیت.  
 تعیین شوند هاآندرون ) ها(نمونه که ممکن است آنالیت) هاي(ماتریکس.  
 بایست به خواص نمونه  در اینجا می. شود که متد در آن گستره استفاده می) گیري اندازه يبازه(ي کاري  گستره

  .ها اشاره شود آزمایشگاهی، نظیر غلظت
 کنند یا آن را محدود می ده از متد شده وهاي معلومی که مانع استفا مزاحمت.  
 تکنیک دستگاهی استفاده شده در متد  
 ي نمونه حداقل اندازه  

ها و  ها، ماتریکس آنالیت«استفاده کرده و آن را به صورت  »کاربردپذیري«جاي دامنه کاربرد از مفهوم ه بخش صنایع غذایی ب
  .کند تعریف می» ها استفاده شود،بخشی براي آن رضایتتواند به شکل هایی که متد آنالیزي می غلظت

A.6  دستوري(مراجع(  
مستنداتی که صرفاً به عنوان مراجع در . بایست فهرست اسنادي را که براي کاربرد متد ضروري هستند، ارائه دهد این بند می

  .شناسی پایان سند ارائه شوند بایست در کتاب اند نیز می تهیه متد به کار رفته
A.7 تعاریف  

در صورت امکان . باشند، ارائه شوندبایست تعاریف اصطلاحات استفاده شده در متن که براي درك کامل متد ضروري می در اینجا می
  .بایست در این بند آورده شونداي نیز می در صورت نیاز، ساختارهاي تجزیه. استفاده کنید ـ منابع را ذکر کنید ISOاز تعاریف 

A.8 اصل  
تواند مفید رسم یک فلوچارت یا دیاگرام علت و معلولی می. اي آن را توضیح دهید ل ضروري متد و اصل تکنیک تجزیهمراح
توضیحی . بایست طوري نوشته شود که با یک نگاه گذرا بتوان چگونگی عملکرد متد را در آن مشاهده کرد این بخش می. باشد

بایست جزئیات  سازي متد یا محاسبات مناسبت داشته باشد، می که شفاف هر جا. را در مورد اصل محاسبه در آن بگنجانید
  .نیز ارائه شود) سازي وجود دارد و یا عیارسنجی براي مثال، جایی که مشتق(هاي شیمیایی مرتبط  واکنش

ح و در فاکتور اي که براي مقدار بلانک تصحینقطه منحنی کالیبراسیون و با قرائت غلظت جذب نمونه 6غلظت از «براي مثال، 
  ».آیدغلظت ضرب شده به دست می

A.9 ها واکنش  
ها براي درك متن یا محاسبات ضروري  هاي اصلی اشاره کند، البته اگر لحاظ کردن این واکنش بایست به واکنش این بند می

و به خصوص اگر چند ند شو ها توجیه میاز روي واکنشها  هاي به دست آمده در تعیین محاسبات انجام شده از داده. باشند
وقتی . شونده واقع شود، ممکن است به درك بهتر متد منجر شوند درپی در حالت اکسیداسیون عنصر تعیین تغییر پی
  .تواند مفید باشد دهنده می ها در هر مول واکنش والان ها درگیر باشند، به خصوص اشاره به تعداد اکی تیتراسیون

A.10 واکنشگرها و مواد  
تهیه ) غلظت، دانسیته و غیره(هاي اصلی  اي را همراه با ویژگی واکنشگرها و مواد مورد نیاز براي فرایند تجزیهفهرست تمام 

  :موارد زیر را فهرست کنید. گذاري کنید کرده و براي ارجاع بعدي شماره
 هاي ثبت یا بایگانی سرویس چکیده شیمیایی  شماره(CAS) )چنانچه در دسترس باشد(  
  هاي دفع مواد مرتبط شامل دستورالعملجزئیات خطرات  
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 اي درجه یا خلوص تجزیه  
  نیاز به کالیبراسیون و موادQC آیند هاي مستقل به دست می چکه از ب  
 سازي از قبلجزئیات تهیه، شامل ضرورت آماده  
 جلوگیري از آلودگی سازي والزامات ذخیره  
 میزان ماندگاري ماده اولیه و واکنشگر تهیه شده  
  ها ترکیب، همراه با نکات مربوط به نوع غلظت یا دیگر کمیتنحوه  
 زنی الزامات برچسب  

A.11 تجهیزات  
ها آیتم. پذیر شود ها را با جزئیات کافی توصیف کنید، طوري که تنظیم بدون ابهام دستگاه امکانتجهیزات و چگونگی اتصال آن

کنترل . ها ممکن است به شفافیت موضوع کمک کنند لوچارتها و ف دیاگرام. گذاري کنید دهی بعدي شماره را براي ارجاع
توضیح  »آزمایش بازبینی«یا  »آزمایش مقدماتی«و در زیربند  »روش اجرایی«بایست در بند  عملکرد تجهیزات مونتاژ شده می

  ).را ببینید A.13(داده شود 
هاي و کاتالوگ (A.13)دهی درون متنی به بخش کالیبراسیون  فهرستی از حداقل الزامات عملکردي و الزامات تصدیق با ارجاع

المللی مرتبط با  المللی یا دیگر مستندات پذیرفته شده بین اگر مناسبت دارد، به استانداردهاي بین. دستگاهی مرتبط تهیه کنید
  .را نیز ضمیمه کنید) هاي هود و غیره کابینت(الزامات محیطی . جهیزات مربوطه نیز ارجاع دهیداي آزمایشگاهی و ت ابزار شیشه

A.12 برداري نمونه  
برداري در آزمایشگاه  زیرنمونههم برداري جهت رسیدن به نمونه آزمایشگاهی و  شامل نمونههم  ،برداري در این پروتوکل، نمونه

  .شود ه از آن بخش آزمایشی برداشته میباشد ک جهت رسیدن به نمونه آزمایشی می
خود مستقل از آنالیز شیمیایی باشد، در این حالت، معمولاً ارجاع  برداري براي تهیه نمونه آزمایشگاهی به خودي چنانچه نمونه

ایی اگر چنین روش اجر. باشد پردازد، کافی میدهی آگاهانه آن به روش اجرایی مرتبطی که به طور ویژه به این مبحث می
در اینجا . برداري نیز باشد برداري و روش اجرایی نمونه برداري ممکن است شامل طرح نمونه وجود نداشته باشد، بند نمونه

  .شود راهنمایی لازم در مورد چگونگی اجتناب از تغییر فراورده و الزامات مربوط به کاربرد متدهاي آماري ارائه می
  جزئیات . عات لازم درباره تهیه نمونه آزمایشی از نمونه آزمایشگاهی را ارائه دهدبایست تمام اطلا برداري می بند نمونه

اگر این مرحله خیلی پیچیده باشد، داشتن یک . تیمار و دفع نیز باید در آن گنجانده شود پیش/ سازي، شرایط نگهداريذخیره
  .پذیر باشدسند جداگانه براي توصیف مراحل منفرد ممکن است توجیه

A.13 وش اجراییر  
از متد «بایست از عبارت اگر متد توصیفی قبلاً در استاندارد دیگري ارائه شده باشد، می. ها را توضیح دهیدمراحل عملیات

استفاده  »استفاده کنید، ISO 12345از یکی از متدهاي مشخص شده در «یا  »استفاده کنید ISO 12345مشخص شده در 
هایی را که نیاز به اقدامات احتیاطی ایمنی  عملیات. بایست اشاره شوددر صورت نیاز، به اصلاح انجام شده در آن نیز می. شود

  :بایست شامل زیربندهاي ذیل باشد می معمولا »روش اجرایی«بند . خاص دارند ذکر کنید
  ایشی و جرم و یا حجم مورد نیازتهیه آن از نمونه آزمایشگاهی یا نمونه آزم(بخش آزمایشی(  
 ها شرایط و محدودیت(هاي بلانک  آزمایش(  
  گیري براي مثال، تصدیق عملکرد دستگاه اندازه(آزمایش مقدماتی یا آزمایش بازبینی(  
 باشد تمام مراحل می و توصیف جامع) براي مثال، دوبار تکرار(ها  ها یا آزمایش گیري ، که شامل بیان تعداد اندازه)ها(یا آزمایش) ها(تعیین .  
 بایست با اجراي عملیات و کالیبراسیون  ها میاین بخش. هاي بحرانی فرایند تجزیه را شناسایی کنید بخش. کالیبراسیون

درباره کالیبراسیون تجهیزات به نکاتی چون . داشته باشیددرون متنی   هاي مرتبط بالا ارجاع به بخش. دقیق کنترل شوند
قرار است کالیبره شود، چگونگی کالیبراسیون و با چه چیزي و تعداد دفعات کالیبراسیون ـ نیز ـ این که چه چیزي 

  .ها را هم لحاظ کنید شناسی مناسب کالیبران قابلیت ردیابی اندازه. اشاره کنید
A.14 محاسبه  

بایست نتیجه بر اساس آن بیان  هایی که می اطلاعات مربوط به واحدها و دیگر کمیت. چگونگی محاسبه نتیجه یا نتایج را توضیح دهید
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هاي اعشار یا ارقام بامعنی را که  شود، معادله استفاده شده براي محاسبه، معناي نمادهاي جبري مورد استفاده در معادله، تعداد مکان
  .[14]باشند  ISO 80000بایست مطابق با  ها می نمادهاي کمیت. آن مقدار ارائه شود را در این بند بگنجانیدنتیجه باید تا 

A.15 دقت  
بیان ) تجدیدپذیريو یعنی تکرارپذیري ( هاي دقت  دادهبایست  ها انجام شده میبراي متدهایی که مقایسه بین آزمایشگاهی آن

که (المللی مناسب  یا دیگر استاندارد هاي بین ISO 5725مطابق با بخش مربوطه در  بایست هاي دقت ترجیحاً می داده. شوند
آشکارا بیان کنید که آیا مقادیر دقت در جملات مطلق یا نسبی و یا . محاسبه و منتشر شوند) بایست مرجع آن آورده شود می

  .شوند یا خیر به صورت حدود دقت بیان می
A.16 تضمین کیفیت و کنترل کیفیت  

. باشد ) آزمون مهارت(هاي کنترل کیفیت داخلی و خارجی  بایست توصیف اجراي روش گذاري می یکی از نتایج تمرین صحه
هاي کنترل کیفیت هنگام آنالیز بچ،  توضیح دهید که به چه شکلی از کنترل کیفیت نیاز است، به تعداد دفعات بازبینی

  .درون متنی داشته باشید  هاي مرتبط بالا ارجاع به بخش. نقص نیز اشاره کنیدقبول واقدامات اجرایی هنگام وقوع / معیارهاي رد
A.17 موارد خاص  

 .شوند، اشاره کنید هاي خاص در محصول تحت آنالیز، باعث تغییر روش اجرایی می هایی که بر اثر حضور یا غیاب سازنده به اصلاح
  .بایست یک عنوان متفاوت داده شود به هر مورد خاص می. ان شده باشندبی »دامنه کاربرد«بایست در بند  ها قبلاً می این اصلاح

A.18 گزارش آزمون  
  .بایست رعایت شوند هاي آزمایشی زیر می معمولاً جنبه. بایست اطلاعات ارائه شده در گزارش آزمون را مشخص کند این بند می

 دهی به متد مورد استفاده ارجاع  
 محاسبه«، و ارجاع به بند )دقت، عدم قطعیت معین، بازه اطمینان(ص مرتبط با کیفیت و در صورت امکان یک شاخ) ها(نتیجه«.  
 هر گونه انحراف از روش اجرایی  
 هر گونه ویژگی غیرمعمول مشاهده شده  
 تاریخ آزمایش  

A.19 ها پیوست  
بیان شود که آیا پیوست بایست  آشکارا می. توان بعضی از اطلاعات را در یک پیوست ارائه دادبراي درك بهتر مطالب می
هاي حاصل از کار  توانند پیوست شوند، عبارتند از، داده هاي اطلاعاتی که می مثال بعضی از. دستوري است یا آموزشی

بایست  براي مورد آخر، منابع اصلی عدم قطعیت مرتبط با متد می. گذاري متد، تحلیل خطر و محاسبات عدم قطعیت صحه
شوند نیز  هاي ناچیزي که در محاسبه نهایی استفاده نمی سهم. ها نیز فهرست شوندنادي آنشناسایی شده و مقادیر است

بایست همراه با توصیفی مبنی بر چگونگی  یافته می یا عدم قطعیت بسط/ عدم قطعیت استاندارد مرکب و. بایست ذکر شوند می
  .یل با ارجاع درون متنی موجود باشدتیمار جامع تر این مورد ممکن است در یک فا. ها فهرست شوندتخمین آن

A.20 شناسی کتاب  
مرجع  شوند یا اگر چند دهی می ها را در جایی درون متن که ارجاعتوان آن آموزنده ضروري تشخیص داده شوند، می  اگر مراجع

  .شناسی در پایان سند معرفی کرد باشند، به طور جداگانه در یک بخش کتاب
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  1مبناي آماري محاسبات حد تشخیص. Bپیوست 

  
تواند با ضرب یک انحراف استاندارد مناسب در  می (LOD)کند که حد تشخیص بیان می 6.2.3در بخش  2 خلاصهمرجع 
  .دهد این فاکتور را توضیح میاري این پیوست مبناي آم. محاسبه شود 3فاکتور 

تواند با استفاده از یک روش اجرایی  ، هدف نوعاً تعیین کمترین غلظت آنالیت موجود در نمونه است که میLODتعیین  در
مقدار «ابتدا یک . اي است یک فرایند دومرحله LODتعریف . گیري و در سطح اطمینان معین تشخیص داده شود اندازه

 αکند بزرگتر از  اي که از مقدار بحرانی تجاوز شود که احتمال یافتن نتیجه این مقدار طوري تنظیم می. ودش تعیین می »بحرانی
بودن یک نمونه تنظیم  »مثبت«مقدار بحرانی، معیاري را براي بیان . نباشد، البته به شرطی که نمونه واقعاً فاقد آنالیت باشد

در اینجا (شود  منجر می 1.65sبه مقدار بحرانی تقریبی  αشود، این  استفاده می α=0.05معمولاً از احتمال مثبت غلط . کند می
s مقدار  1.65، انحراف استاندارد تعداد زیاد نتایج براي نمونه بلانک یا نمونه محتوي غلظت پایین از آنالیت است وt ي

اغلب موارد، مقدار بحرانی خیلی ساده ). دباش می α=0.05شمار در سطح معناداري  طرفه براي درجات آزادي بی استیودنت یک
هر نتیجه بالاتر از . اي، نظیر مساحت پیک نیز باشد شود، هر چند در اصل آن ممکن است هر مشاهده بر مبناي غلظت بیان می

  .بایست به صورت مثبت بیان شود مقدار بحرانی می
انتظار ) بیان شده بر حسب غلظت(بر با مقدار بحرانی باشد با این حال، چنانچه مقدار واقعی براي غلظت یک نمونه، دقیقاً برا

. خواهد شد %50گیري زیر مقدار بحرانی باشد، که در این صورت منجر به نرخ منفی غلط  رود که تقریباً نصف نتایج اندازه می
انی باشد، نتایج بالاي براي استفاده عملی خیلی بالاست و اگر غلظت برابر با مقدار بحر %50آشکار است که نرخ منفی غلط 

ارائه غلظت واقعی است که در آن، نرخ منفی غلط در مقدار بحرانی  LODهدف . مقدار بحرانی، قابل اطمینان نخواهند بود
  .معین، قابل قبول باشد

اك مقادیر آیوپ(شود، این کار عمدتاً به خاطر دلایل تاریخی  ، معمولاً برابر با خطاي مثبت غلط تنظیم میβخطاي منفی غلط، 
بالاي  1.65sبایست  ، میα=β=0.05با استفاده از  LOD. شودانجام می) [49]کند  را پیشنهاد می α=β=0.05فرض  پیش

. خواهد شد 3.30=1.65+1.65، مقدار α=β=0.05با  LODبنابراین، فاکتور محاسبه . مقدار معین براي مقدار بحرانی باشد
این رویکرد بر مبناي . نشان داده شده است 2 خلاصهرا خواهد داد که در مرجع  "3s"این مقدار اغلب گرد شده و رقم محاسبه 
  .[49]گذاري شده است  هاي علمی آمده، پایه چند فرض که توضیح کامل آن در نوشته

آید که تا طرفه براي تعداد بیشمار درجه آزادي بدست میاستیودنت یک  tکه در پاراگراف قبل محاسبه شد از مقدار  3ضریب 
بایست تعداد درجات ، در فاکتور ضریب استفاده شده، میLODبراي تخمین آماري دقیق . معنی گرد شده استیک رقم با

مقدار  α=0.05  استیودنت در tگیري تکراري بدست آید، اندازه 10از  sاگر  براي مثال،. لحاظ شود sآزدي مرتبط با تخمین 
  .خواهد شد 3.7s محاسبه شده LODاین مقدار منجر به  ).يدرجه آزاد 9( .خواهد شد 1.83

                                                             
  .[8] واژه شناسی در اندازه گیري تجزیه پایه گذاري شده است ، با عنوانمتن بر اساس راهنماي یوراکم. 1
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  (ANOVA)تحلیل واریانس . Cپیوست 

  
هاي تکراري بتوانند به طریقی براي مثال،  اي از دادهاین است که، هر جا مجموعه (ANOVA)» تحلیل واریانس«ي اصلی  ایده

توان به شکل  بندي شوند، تغییر کل در مجموعه کامل را می گر، دستگاه، روز، آزمایشگاه، متد و غیره گروه بر اساس تجزیه
مطالعه آزمایشگاهی تواند براي ارزیابی نتایج حاصل از  می ANOVA.. ها نشان داد بین و درون گروه (s2)هاي  ترکیب واریانس

نوعاً به دست آمده تحت شرایط (هاي تکراري  گیري ، اندازه»طرح تودرتو«در این . استفاده شود C1نشان داده شده در شکل 
اي،  براي تخمین دقت میانی از یک چنین مطالعه. کنندگروه داده را فراهم می Pدر اجراهاي متفاوت تکرارشده و ) تکرارپذیري

  .وجود داشته باشد) گرهاي مختلف و غیره روزهاي مختلف، تجزیه(مم تغییر در شرایط بین اجراها بایست ماکزی می

  
  براي یک آزمایش که معیارهاي  »طرح تودرتو«مثال  .C1شکل 

  .توانند ارزیابی شوند می ANOVAدقت متفاوت آن با استفاده از 
درجه آزادي در شکل  (ν)مشاهده و با  nگروه از  Pنتیجه در  Nطرفه، براي تعداد کل  ي یکANOVAشکل عمومی جدول 

C2 هاي  اولین ردیف به تغییر بین میانگین. شود هر خط از جدول به یک منبع مختلف تغییر مربوط می .نشان داده شده است
ها را توصیف  د و ردیف سوم، تغییر کل مجموعه دادهکن ها را توصیف می شود، ردیف دوم، تغییر درون گروه ها مربوط می گروه
  .کنند متناظر را فراهم می) احتمال( Pو مقدار  Fو  Fافزارهاي آماري نیز مقدار بحرانی  گسترده و نرم هاي صفحه برنامه. کند می

 F P Fcrit  (MS)میانگین مربع     (ss)جمع مربعات   منبع تغییر
     SSb p-1 MSb = SSb/(p-1) MSb/MSw  ها بین گروه

       SSw N-p MSw = SSw/(N-p)  )ها مانده(درون گروه 
         SStot = SSb+SSw N-1  کل

  طرفه ي یکANOVAآناتومی جدول  .C2شکل 
گر، روز یا  براي مثال، تجزیه(بندي  نامیده و معمولا با فاکتور گروه »بین ـ گروه«مقادیر مربوط به تغییر بین گروه را اصطلاحا 

هاي درسی و غیره  افزارها، کتاب گروه از اصطلاح هاي مختلف در نرمـ  جهت توصیف تغییر درون. شوند شناسایی می) آزمایشگاه
  .باشند می »گیري اندازه«یا  »خطا«، »مانده«، »درون ـ گروه«ها ترین آن شوند که متداول استفاده می
از سوي یک آزمایشگاه تک اجرا شده و تکرارهاي درون هر گروه  C1که طرح تودرتوي نشان داده شده در شکل  با فرض این

توانند به  ها تغییر داده شوند، تکرارپذیري و دقت میانی می اي بین گروه تحت شرایط تکرارپذیري به دست آمده و شرایط تجزیه
  :دشکل زیر محاسبه شون

، از محاسبه ریشه دوم جمله میانگین مربع درون گروه که بیانگر srانحراف استاندارد تکرارپذیري . 1
  :آید واریانس درون ـ گروه است، به دست می

sr= MSw                                                  (C1 معادله (   
 

 pگروه  2گروه  1گروه 
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  :آید به دست می ANOVAنیز از جدول  (sbetween) بندي گروهسهم تغییر کل از فاکتور . 2

sbetween= MSb-MSwn                              (C2 معادله (  

=sI  :هاي واریانس بین و درون گروه بالا محاسبه شود مؤلفه ترکیبتواند با  می sIحال دقت میانی . 3 sr2+sbetween2                                      (C3 معادله (  
گذاري متد در یک  به عنوان بخشی از تمرین صحه. تواند به صورت زیر نشان داده شود می 6.6.4اشاره شده در بخش آزمایش 

ها در هر روز تحت شرایط  گیري اندازه). C1جدول (تکرار، در هشت روز انجام شدند اي دوباره گیري آزمایشگاه تک، اندازه
سازي شرایط آن با شرایط یزات متفاوت و غیره انجام شدند، و به منظور شبیهگرهاي متفاوت، تجه تکرارپذیري، اما با تجزیه

  .ها در روزهاي مختلف انجام شدند گیري استفاده روتین، اندازه
طرفه و درجات آزادي قابل قبول، امکان ارزیابی  ي یکANOVAمثالی از یک تنظیم آزمایشگاهی که با استفاده از  .C1جدول 

  .میانی فراهم می شودپذیري و دقت تکرار
روز:  1 2 3 4 5 6 7 8 

نتیجه:  x1,1 x1,2 x2,1 x2,2 x3,1 x3,2 x4,1 x4,2 x5,1 x5,2 x6,1 x6,2 x7,1 x7,2 x8,1 x8,2 ANOVAها در شرایط  و تغییر ناشی از اختلاف) تکرارپذیري(تواند براي جدا کردن تغییر ذاتی درون متد  ي یک طرفه می
توجه کنید . استفاده شود) دقت میانی(یافته  گرهاي مختلف، تجهیزات مختلف، مقیاس زمانی گسترش تجزیهگیري، یعنی  اندازه

گر، تجهیزات، زمان ـ بیش از همه در دقت میانی  که کدام پارامترها ـ تجزیه گیري در مورد این که با این رویکرد، امکان نتیجه
  .باشد گذاري معمولاً لازم نمی نیز در مرحله صحهباشد، و این موضوع  پذیر نمی کند، امکان شرکت می

گیري  نتیجه. را ایجاد خواهد کرد C2، جدول نتایجی شبیه شکل C1طرفه براي نتایج جدول  ي یکANOVAکارگیري ه ب
یج به که آیا تغییر بین نتایج به دست آمده در روزهاي مختلف به طور معناداري بزرگتر از تغییر نتا مستقیم در رابطه با این

مقادیر دو معیار . پذیر خواهد شدامکان Pبحرانی و  F ،Fباشد یا خیر، با استفاده از مقادیر  دست آمده در یک روز یکسان می
 7یعنی  P-1تر از مقدار تر است، اگر چه در این مثال کوچک دقت میانی پیچیده براي νمقدار . خواهد شد sr ،  N-P=16-8=8مرتبط براي  (ν)تعداد درجات آزادي . محاسبه خواهند شد C3و  C1نیز به راحتی از معادلات ) sIو  sr(دقت 

هاي  یک توازن منطقی بین حجم کار و عدم قطعیت تخمین ANOVAلذا با به کارگیري ). را ببینید C2شکل (نخواهد شد 
  .دقت نیز ایجاد خواهد شد



 راهنماي یوراکم  برازش هدف متدهاي تجزیه

 56  2014ویرایش دوم ـ 

  
  نکاتی در مورد آنالیز کیفی. Dپیوست 

  
کند، با این حال هنگام توصیف خواص متد و تفسیر نتایج، لازم است  گر چه آنالیز کیفی نیز از اصول پایه آنالیز کمی پیروي می

آنالیز کیفی را به طور مختصر معرفی کرده و به راهنماهاي  ،این پیوست. استفاده شود از مفاهیم ویژه مربوط به آنالیز کیفی
  .کند مرتبط نیز اشاره می

آنالیزي که در آن مواد بر اساس خواص شیمیایی یا فیزیکی، نظیر : کند آیوپاك آنالیز کیفی را به شکل زیر تعریف می
اي  عمر هسته هاي جرمی، نیمه ، طیف)نشر، جذب(ذوب، خواص تابشی  پذیري شیمیایی، محلولیت، وزن مولکولی، نقطه واکنش

شوند که از نظر  این بدان معنی است که نتایج بر اساس مقیاس اسمی بیان می .[17]شوند  بندي می و غیره شناسایی یا طبقه
استفاده هزینه کماز متدهاي  هادر آن کهگیري  ، براي اهداف غرباللذا. تر از بیان نتایج بر اساس مقیاس نسبت است رتبه پایین

پیشنهاد آنالیزهاي کیفی عمدتاً به جاي آنالیزهاي کمی ، (LOD)هاي آنالیت نزدیک به حد تشخیص  یا در غلظتو شود می
  .شوند می

در اینجا . [55]دهد  خیر می/ هاي بله معین از یک آنالیت به طور مؤثر پاسخ جدایشدر یک غلظت » متد کیفی«یک 
، براي مثال، حضور یا غیاب یک یک حالت شرطیتشخیص / بندي طبقهبه منظور  جدایشگذاري شامل شناسایی غلظت  صحه

بایست براي آن  می جدایشکند که کدام غلظت  باشد و تعریف میآلاینده در آب بر اساس یک قانون، دستور اجرایی و غیره می
  .به کار رود

، براي مثال، با )متد تأییدي(شناسی برتر  ک متد کیفی، استفاده از یک متد کمی با خواص اندازهبه منظور تعیین خواص ی
LOD  بایست در  خواص متد کیفی می. باشد شرط و یا بدون شرط مفید مییک کمتر، براي تعیین حالت واقعی همراه با
هاي بلانک  نسبت به استفاده از نمونه ،ی تأییدياستفاده از یک متد کم. تعیین شود جدایشهاي پایین و بالاي غلظت  غلظت
  .شود ترجیح داده می ،دار و فاقد نشانه نشانه

هاي  توان به شکل انحراف استاندارد یا انحراف استاندارد نسبی بیان کرد، بلکه آن را به شکل نرخدقت متدهاي کیفی را نمی
نشان داده شده  D1این حالت در شکل . [58 ,57 ,56 ,55] کنندهاي منفی غلط و درست بیان می مثبت غلط و درست و نرخ

  .است

    هاي بالاي جدایشنمونه  هاي پایین جدایشنمونه  

  هاي مثبت غلطآزمایش  هاي مثبتکل آزمایش تعداد
 )Iخطاي تیپ (

  آزمایش مثبت  هاي مثبت درستآزمایش

  منفی غلطهاي آزمایش  هاي منفی درستآزمایش  هاي منفیکل آزمایش تعداد
 )IIخطاي تیپ (

  آزمایش منفی

  هاي تعداد کل نمونه  
  پایین جدایش

  هاي تعداد کل نمونه
    بالاي جدایش

  .هاي منفی غلط و مثبت غلط به کار گرفته شود تواند به عنوان مبناي محاسبه نرخ که می 2×2جدول  .D1شکل 
است که داراي نتایج آزمایش کیفی  جدایشهاي با یک شرط، براي مثال، غلظت بالاي  نسبت نمونه ،»حساسیت تشخیصی«

مقادیر ناچیز آنالیت در یک ویژگی اصلی متد کیفی است که توانایی متد را براي تشخیص  ،حساسیت تشخیصی. باشد مثبت می
  .کند بیان می ،ف شدهخیر در یک سطح احتمال از پیش تعری/ جهت تولید پاسخ بله ،یک نمونه

حساسیت تشخیصی  =
مثبت واقعی هاي نمونه تعداد

طوشرم يها نمونهتعداد کل 
(                             D1 معادله (  
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است که داراي نتایج آزمایش کیفی منفی  جدایشهاي بدون شرط، براي مثال، غلظت زیر  نسبت نمونه ،»ویژگی تشخیصی«
  .باشد می

ویژگی تشخیصی  =
واقعی نفیم هاي نمونه تعداد

بدون شرط يها نمونهتعداد کل 
(                                D2 معادله (  

هاي  در غیر این صورت، نمونه. ها استفاده شوندبایست از آن می ،هاي حاصل از مقایسه متد تأییدي در صورت دسترسی به داده
  .گیري شوند اندازهتوانند دار و فاقد نشانه می بلانک نشانه

شبیه آنالیز کمی  LOD. باشند می) D2شکل ( جدایشو حد  LODگیري در آنالیز کیفی،  پارامترهاي مهم کیفیت اندازه
هاي  تواند به صورت آماري از سیگنال میانگین نمونه کند که می یعنی غلظتی از آنالیت که سیگنالی را فراهم می .شود تعریف می

هاي بالاي حد،  هاي منفی غلط براي غلظت به درستی تعیین شود، نرخ جدایشچنانچه حد . داده شودبلانک مرتبط تشخیص 
  .شود ارزیابی می ،گذاري، حد آستانه پیشنهادي در روش اجرایی مستند در صحه. در یک احتمال بیان شده، پایین خواهد بود

  
حد . 1: کنند نمونه یک پاسخ دوتایی ایجاد می تعیین کیفی / بندي دو مرجع کمی در آنالیز کیفی وجود دارند که در طبقه .D2شکل 

در . گیرند این دو در یک مقیاس غلظت فرضی افزایشی قرار می. روش اجرایی مستند جدایشحد . 2که ذاتی متد است،  (LOD)تشخیص 
اي که در آن پاسخ دوتایی صحیح تولید  توان بین نواحی غلظت سازنده می جدایش ناحیه تشخیص و بالاتر از حد تشخیص، به کمک حد

  .بالاي آن، تمایز قائل شد» بله«سخ زیر حدود و پا» خیر«یعنی پاسخ   شود، می

با افزایش شیوع توانند  نتایج می مقادیر پیشگویانه). D1جدول (شوند  مفاهیم اضافی دیگري نیز در آنالیز کیفی استفاده می
به غیر از متد شیمیایی دیگر هاي آزمایش شده با متد کیفی، براي مثال، از طریق منابع اطلاعاتی  در نمونه جدایشغلظت بالاي 

  .گیري کیفی را بهبود خواهد بخشید عملی متد اندازه ارزشاین حالت، به طور چشمگیري . کیفی، افزایش یابند
هایی غیر از آنالیت مدنظر در تعیین  یعنی مقداري که تا آن حد، آنالیت :استمتد کیفی، یک مفهوم ترتیبی  پذیري گزینش

این ویژگی اساسی متد، به صورت توانایی متد در ایجاد نتایجی که تحت تأثیر . دنکن مزاحمت ایجاد میویژگی، در اجراي آنالیز 
بندي نمونه نیز  پذیري بهتر باشد، قطعیت شناسایی و طبقه اندازه گزینش هر. شودگیرند نیز تعریف می اثرات ماتریکس قرار نمی

  .بهتر خواهد شد
   

 

 با سطح احتمال معین

 

 خیر نتایج دوتایی
 بله

 تشخیص بدون تشخیص

 بدون تشخیص
 تشخیص

 حد جدایش حد تشخیص

مقیاس نسبی افزایش 
 هاي آنالیتغلظت
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  گیري کیفی گیري، شامل متدهاي اندازه هاي تشخیصی متدهاي اندازهتوصیفی ویژگیتعریف و محاسبه مفاهیم . D1جدول 
 ها فرمول توصیف )نماد(مفهوم 

 نسبت نرخ مثبت واقعی به نرخ مثبت غلط (+LR)نمایی مثبت  نسبت درست
LR+=

حساسیت تشخیصی
ویژگی تشخیصی-1

 

LR)نمایی منفی  نسبت درست  واقعی نسبت نرخ منفی غلط به نرخ منفی (
LR =

1- تشخیصی حساسیت
ویژگی تشخیصی

 

این مفهوم، حساسیت تشخیصی، ویژگی  (DOR)تشخیصی  بخت نسبت
نمایی را در  هاي درست تشخیصی و نسبت

 .کند یک رقم تک ترکیب می

DOR=
LR+

LR-  

هاي نتایج آزمایش کیفی مثبت  نسبت نمونه (PPV)پیشگویانه مثبت  ارزش
در  یشرط شیوع حالتدر اینجا . مشروط

 .شود ها لحاظ می جمعیت هدف نمونه

PPV=
هاي واقعی تعداد مثبت

ها تعداد کل مثبت
 

هاي نتایج آزمایش کیفی منفی  نسبت نمونه (NPV)پیشگویانه منفی  ارزش
در  یشرطحالت  شیوعدر اینجا . فاقد شرط

 .شود ها لحاظ می جمعیت هدف نمونه

NPV=
هاي واقعی نفیتعداد م

ها نفیتعداد کل م
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